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Unha gran cantidade de investigacións  teñen levado a tecnoloxía a  límites antes 
insondábeis,  permitindo  reducir  o  tamaño  dos  dispositivos  até  o  o  rango  dos 
nanómetros, e entrando así de cheo na era da nanotecnoloxía. De entre os diversos 
materiais  nanométricos  existentes,  as  nanofibras  son  unha  das  xeometrías  máis 
interesantes,  debido ás súas características dependentes  da forma, especialmente a 
razón área:volume. A diversificación dos métodos para a produción de este tipo de 
materiais ten sido moi ampla, de xeito que se cobre a día de hoxe un grande espectro 
de posibilidades, o que permite producir nanofibras de moi diversas composicións, 
partindo de materiais precursores variados. 
Unha nova técnica irrompe na nanotecnoloxía, abrindo unha nova posibilidade até 
agora  impracticábel:  a  produción  de  nanofibras  cerámicas  amorfas  en  condicións 
atmosféricas a partir de materiais precursores sen pre-procesamento algún. É a técnica 
de Fibrado Láser; a presente Tese Doutoral desenvolve a investigación levada a cabo 
durante os últimos anos para o coñecemento do seu funcionamento, a comprensión 
dos fenómenos físicos que teñen lugar no proceso e a procura da mellora da súa 
produtividade.
Para permitir unha lectura máis sinxela e estruturada, a Tese atópase distribuída en 
seis  capítulos,  máis  bibliografía  e  anexos.  O capítulo  2  serve  de  introdución  aos 
nanomateriais e ás técnicas existentes na actualidade para producilos. Nel explicase 
de  xeito  breve  e  conciso  as  diferentes  morfoloxías  que  poden  adoptar  os 
nanomateriais, así como unha clasificación de métodos que permiten obter fibras de 
diámetros  micrométricos  e  nanométricos  con  diferentes  materiais  precursores.  O 
capítulo  divídese  en  tres  grandes  bloques:  nanomateriais,  produción  de  fibras  e 
produción  de  nanofibras.  O  primeiro  dos  bloques  da  conta  da  evolución  da 
nanotecnoloxía, e clasifica os nanomateriais segundo a cantidade de dimensións que 
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presenten na escala  nanométrica; o segundo bloque relata os métodos tradicionais 
para a produción de fibras cerámicas micrométricas, e o terceiro bloque da un repaso 
aos métodos existentes na actualidade para a produción de nanofibras. 
O capítulo 3 desenvolve o proceso de Fibrado Láser, aportando unha explicación 
para o proceso de elongación do material  até  conformar  unha fibra,  mediante  un 
modelo  matemático  que  describe  a  dinámica  do  material  durante  o  procesado, 
rematando cos  resultados  calculados mediante o dito  modelo para a  obtención de 
unha fibra micrométrica e para unha fibra nanométrica.
No capítulo 4 atópanse explicados os métodos e materiais  utilizados na presente 
Tese, dando a coñecer en profundidade as características de cada material precursor 
estudado,  dende  as  características  microestruturais  ate  a  morfoloxía  das  pezas 
precursoras  e  a  orixe  de  cada  material.  Posteriormente  explícanse  os  sistemas 
experimentais que foron utilizados en todos e cada un dos estudos levados a cabo.
Os resultados das experiencias realizadas son plasmados no capítulo 5, que dá conta 
dos diferentes estudos feitos e da interpretación dos datos, ligando estes resultados 
experimentais coa análise teórico-experimental do proceso de formación das fibras 
relatado no capítulo  3 de Fibrado Láser.  Dentro  de  este  capítulo  atoparemos tres 
partes claramente diferenciadas: unha primeira parte na que se analiza a xeometría, 
morfoloxía,  estrutura e  composición  das  fibras  producidas  para  cada material,  así 
como a produtividade do proceso en función dos diversos parámetros estudados. A 
continuación preséntase un estudo da dependencia da xeometría das fibras producidas 
en función de diversos parámetros.  Despois segue unha nova análise matemática e 
experimental do proceso de fusión do material precursor polo feixe láser. Esta análise 
permite  estimar  certos  parámetros  do  volume  de  material  fundido  esenciais  para 
establecer as condicións iniciais no proceso de formación das fibras, tales como a 
temperatura do fundido e as fraccións de material evaporado e expulsado polo gas de 
arrastre.  Para  levar  a  cabo  este  estudo  adaptouse  ao  proceso  actual  un  modelo 
matemático do proceso de corte por fusión mediante láser, o cal foi verificado de 
acordo coas observacións do volume de material fundido empregando unha cámara 
de alta velocidade. O capítulo de resultados é pechado con unha breve recompilación 
de outros materiais procesados ao largo da investigación en Fibrado Láser, e as súas 
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posíbeis aplicacións.
A tese  é  rematada  con  un capítulo  de  conclusións,  o  capítulo  6,  que  recolle  as 
conclusións  mais  importantes  tiradas  da  investigación  realizada,  así  como  as 
consideracións mais importantes respecto de todos os estudos levados a cabo. Tras 
este último capítulo pódese atopar a bibliografía utilizada e unha serie de anexos que 
completan a información sobre algúns aspectos dos experimentos realizados.
Algúns dos resultados e conclusións da presente Tese Doutoral foron difundidos xa 
en  publicacións  e  congresos  científicos  internacionais,  segundo  se  relata  a 
continuación:
• Publicacións en revistas internacionais:
1. F Quintero , O Dieste , J Pou , F Lusquiños and A Riveiro
“On the conditions to produce micro- and nanofibres by laser spinning”, Journal of  
Physics D: Applied Physics, 42, 065501, (2009)
2. O. Dieste, F. Quintero, J. Pou, F. Lusquiños and A. Riveiro
"Influence  of  the  working  conditions  on  nanofiber  diameters  obtained  by  laser  
spinning" , Applied Physics A: Materials Science & Processing, vol. 104, nº , pp.  
1217-1222, (2011).
• Presentacións e publicacións en actas de congresos internacionais:
1. F. Quintero, O. Dieste, J. Pou, R. Comesaña, F. Lusquiños, A. Riveiro.
“Production  of  glass  nanofibres  by  a  novel  technique:  Laser  Spinning”,  Oral 
Communication, Nanospain-2010 Conference, Published on abstracts book, Málaga,  
SPAIN (2010)
2. F. Quintero, O. Dieste, J. Pou, F. Lusquiños, A. Riveiro.
“Experimental  and  theoretical  study  on  the  synthesis  of  nanofibers  by  Laser  
Spinning”,  Oral  Communication,  ICALEO  2009,  28th  International  Congress  on  
Applications of Lasers & Electro-Optics, Published on Proceedings, ISBN: 978-0-
912035-59-8, Orlando, FL, EE.UU. (2009)
3. O. Dieste, F. Quintero, J. Pou, R. Comesaña, F. Lusquiños, A. Riveiro 
“Analysis of the process variables in Laser Spinning controlling the geometry of  
nanofibers  ”,  Poster,  TNT 2010,  Trends  In  Nanotechnology,  Braga,  PORTUGAL  
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(2010)
4. F. Quintero, O. Dieste, J. Pou, R. Comesaña, F. Lusquiños, A. Riveiro 
“Production  of  glass  nanofibers  from  fragile  melts  by  Laser  Spinning  
Clasificación: Comunicación ”, Poster, TNT 2010, Trends In Nanotechnology, Braga,  
PORTUGAL (2010)
2 Nanomateriais: clasificación e 
métodos de produción
O Presente capítulo realiza un pequeno repaso ao que é a nanotecnoloxía, e o que se 
entende por nanomateriais, tratando brevemente as diferentes morfoloxías que poden 
presentar,  e  relatando despois  algúns dos  métodos existentes  para  a  produción de 
materiais case-unidimensionais.
2.1 A nanotecnoloxía
Os grandes avances tecnolóxicos que se teñen dado, especialmente na última parte 
do século XX e os principios do século XXI, veñen asociados necesariamente a unha 
investigación de novos materiais e a ruptura das fronteiras do coñecemento clásico. 
Así,  diferentes  ramas  da  ciencia,  como  o  sector  enerxético,  a  medicina 
[SAHOO2007], o téxtil [ DASTJERDI2010], a cosmética [MIHRANYAN2011] ou a 
microelectrónica,  veñen  apoiando  dende  hai  xa  moito  tempo  a  investigación  no 
camiño da miniaturización dos dispositivos e materiais utilizados. A microelectrónica, 
por  exemplo,  ten  chegado  ao  límite  físico  dos  procesadores,  o  que  impide 
desenvolver a tecnoloxía alén do xa feito, polo que resulta necesario reducir o tamaño 
dos  dispositivos  para  así  poder  aumentar  a  súa  capacidade  [PEERCY2000], 
desenvolvendo xa nanosensores, nanotransistores e outros dispositivos nanométricos 
[NICOLAU2000]. A medicina tamén se ten centrado nos últimos anos en estudar as 
posibilidades de aproveitar a nanotecnoloxía para se dotar de materiais que permitan 
un  maior  control  sobre  os  procesos  activos,  como  pode  ser  a  utilización  de 
nanomateriais como soportes para transporte de medicación até lugares inaccesíbeis 
por  outros  métodos,  a  suplantación  de  tecidos  naturais  por  outros  deseñados  e 
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producidos  de  xeito  artificial,  ou  para  a  liberación  controlada  de  fármacos 
[CAO2008]. 
Como mostra de que a nanotecnoloxía é un campo da investigación estratéxico, a 
Comisión  Europa  ten  invertido  3475  millóns  de  euros  na  investigación  en 
nanotecnoloxía  dentro  do  Sétimo  Programa  Marco  de  Investigación  e 
desenvolvemento entre os anos 2007 e 2013[HASSAN2005].
Está claro, pois, que a nanotecnoloxía é un campo con cada vez mais interese. Mais, 
que  é  a  nanotecnoloxía?  Cales  son  os  fundamentos  de  tal  avance?  E  mais 
especificamente,  como se logra chegar a producir  materiais  que se adapten a esta 
nova dimensión? 
Nos seguintes apartados poderase un pequeno resumo do que son os nanomateriais e 
cales son as principais características dos mesmos.
A continuación explicaranse os diferentes tipos de nanomateriais que existen, dende 
os  cero-dimensionais  -nanopartículas-,  pasando polos  unidimensionais  -nanofibras, 
nanofíos, nanobarras, nanofitas- até os bidimensionais -nanocapas ou recubrimentos, 
nanoparedes-. 
Finalmente  serán  discutidos  os  métodos  de  produción  mais  estendidos  para  a 
obtención  de  fibras  e  nanofibras,  coa  intención de  aportar  unha  visión  global  do 
“estado da arte” na produción de esta morfoloxía, obxecto de estudo na presente tese 
doutoral.
2.1.1 Tipos de nanomateriais
A nanotecnoloxía  é  a  ciencia  que  se  encarga  de  estudar  os  materiais  e  sistema 
complexos  que  se  atopan  no  rango  de  tamaños  nanométricos,  é  dicir,  os 
nanomateriais.  Do  mesmo  xeito,  un  nanomaterial  é,  segundo  a  definición  da 
Comisión Europa, un material composto por partículas con unha ou mais dimensións 
externas  no  rango  de  1 nm a  100 nm en  mais  do  1% do  seu  número  (a  mesma 
Comisión aporta dúas definicións alternativas á proposta: “un nanomaterial é aquel 
con estruturas internas ou superficiais con unha ou mais dimensións no rango de 1 nm 
a 100 nm” e “un nanomaterial é aquel que ten unha superficie específica por volume 
maior que 60 m²/cm ³, excluíndo materiais feitos de partículas con tamaños inferiores⁻  
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a 1 nm”) [MAYNARD2011]. 
Segundo  esta  definición,  poderemos  atoparnos  con  nanomateriais  de  diferentes 
morfoloxías, que clasificamos segundo teñan unha,  dúas ou as tres dimensións na 
escala nanométrica.
2.1.1.1 Nanopartículas
Unha  nanopartícula  é  un  material  que  ten  todas  as  súas  dimensións  na  escala 
nanométrica.  É  usual  atopar  a  designación  de  cero-dimensional  ou,  mais 
correctamente, case-cero-dimensional ou nanocristais [RAO2007]. Aínda que o mais 
común é que sexan cristalinas, tamén poden existir sen estrutura molecular de largo 
alcance, é dicir, amorfas .
Existen unha grande cantidade de procesos que teñen como resultado a obtención de 
nanopartículas,  e  ao  largo  dos  últimos  anos  téñense  producido  de  infinidade  de 
metais, óxidos metálicos, calcoxenoides, polímeros e outros elementos e compostos.
2.1.1.2 Case-unidimensionais
Trátase  da  categoría  mais  ampla,  pois  atópanse  en  ela  englobadas  unha  gran 
cantidade  de  morfoloxías  diferentes,  que  poden  ser  producidas  mediante  unha 
infinidade de procesos. A xeometría unidimensional é a mais simple que permite o 
transporte de enerxía electromagnética, motivo polo que resulta de especial interese.
As súas aplicacións na tecnoloxía non deixan de incrementarse a un ritmo elevado, 
case tan rápido como o incremento do número de investigacións que versan sobre este 
tipo de estruturas [KUCHIBHATLA2007]: creación de nanoconexións electrónicas, 
soporte  catalítico  para  reaccións  químicas,  optoelectrónica,  nanosensores, 
nanobiotecnoloxía...
Falaremos brevemente das morfoloxías mais comúns [WALLEMBERGER2000], e 
nos apartados 2.2 e 2.3 daremos conta dos métodos existentes para producilas. 
• Así,  cando  o  método  de  produción  fai  que  o  material  medre  unido  a  un 
substrato  (ver  figura  2.1,  a  morfoloxía  obtida  é  chamada  nanoagullas  (en 
inglés,  nanowhiskers).  Morfoloxicamente son curtas e con diámetros dende 
uns poucos nanómetros até varias micras e con forma cilíndrica, se ben cando 
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o  crecemento  se  realiza  mediante  un  catalizador,  utilízase  ablación  para 
retiralo,  ficando  con  morfoloxía  cónica  (de  aí  o  nome  de  nanoagullas  en 
galego);  tamén  existen  con  outras  morfoloxías  mais  complexas 
[WALLEMBERGER2000].
• Aquelas que presentan pequenos factores de forma son chamadas nanobarras 
(en  inglés  nanorods),  con  diámetros  normalmente  grandes,  morfoloxía 
cilíndrica e lonxitudes curtas. A pesar do seu pequeno factor de forma (razón 
lonxitude:diámetro) son consideradas tamén unidimensionais.
• A diferenza entre nanofíos e nanofibras (nanowires e  nanofibres en inglés) 
non sempre queda de todo determinada na literatura (debido en grande medida 
á utilización en optoelectrónica do termo 'fío' para designar fibras). Se ben é 
comunmente  utilizado  nanofío  para  referirse  aquelas  fibras  nanométricas 
monocristalinas [CUI2003], e déixase nanofibra para as amorfas. Ademais, os 
nanofíos adoitan ter diámetros inferiores aqueles das nanofibras, sendo estas 
da orde dos 100 nm, e aqueles da orde dos 10 nm ou menores, aínda que, unha 
vez  mais,  algúns  autores  falan  de  nanofíos  de  diámetros  de  centenares  de 
nanómetros, e de nanofibras policristalinas (ver por exemplo o contraste entre 
a  definición  de  [CUI2003]  e  a  utilización  dos  termos  por  parte  de 
[SOUMARE2010]).
• Outras estruturas interesantes son os nanotubos, tanto de capa simple como 
multicapa  (S.W.N.T.  e  M.W.N.T.,  polas  siglas  en  inglés),  formacións 
monocristalinas nas que unha capa é enrolada para formar un tubo, ou creado 
directamente  en  forma  de  tubo,  permitindo  o  transporte  de  partículas  por 
dentro do tubo, ou de enerxía electromagnética polas paredes do mesmo.
• Fóra  das  morfoloxías  cilíndricas  existen  tamén  as  nanofitas  (nanobelts), 
alargadas como as nanofibras pero planas e non cilíndricas, semellante as fitas 
de son ou vídeo, mais de dimensións nanométricas e monocristalino. 
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2.1.1.3 Monocapas, nanoparedes
As monocapas son a morfoloxía nanométrica mais coñecidas e de aplicación mais 
directa, pois son as que levan mais tempo sendo investigadas e utilizadas na industria.
Trátase  de recubrimentos  extremadamente  finos,  tanto  que  se  pode chegar  até  o 
punto de colocar unha única capa de átomos sobre o material a recubrir (se ben este 
extremo non é de todo realista, e en realidade o material depositado sempre presenta 
varias  capas).  Debido  a  que  a  única  dimensión  nanométrica  é  a  espesura,  son 
chamadas tamén en ocasións case-bi-dimensionais.
Tal recubrimento permite manter a morfoloxía exacta do material substrato, mais 
mudando  as  características  superficiais  Pode  ser  realizado  de  diversos  materiais: 
metálicos,  cerámicos,  poliméricos...  As  técnicas  utilizadas  polo  xeral  utilizan  a 
deposición do material de interese vaporizado sobre o material substrato.
As  chamadas  nanoparedes  (nanowalls en  inglés)  son  formacións  tamén  case-bi-
Figura  2.1:  Esquemas  das  diferentes  morfoloxías  case-unidimensionais:  A)  nanoagullas,  B)  
nanobarras,  C) madeixa de nanofibras desordenadas, D) nanofibras ordenadas,  E) nanotubos, F)  
nanofitas
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dimensionais, pero que en vez de seren depositadas ou criadas sobre un substrato, 
fanse medrar  de xeito  transversal  a  el,  formando pequenas  estruturas  de espesura 
nanométrica e distribución semellante a aquela das follas de unha rosa ou a unha 
esponxa  mariña.  O  seu  interese  é  a  elevada  razón  superficie:volume,  que  os  fai 
interesantes  para  optoelectrónica,  almacenaxe  de  enerxía,  ou  células  solares,  por 
exemplo [HIRAMATSU2010].
A súa produción é fundamentalmente mediante o proceso de Deposición química de 
vapor (ver apartado  2.3.1.2) aínda que tamén se teñen producido mediante outros 
métodos [ZHANG2008]. As nanoparedes de carbono e de óxido de zinc son as que 
mais fondamente se teñen estudado.
2.2 Métodos de produción de fibras
Neste apartado preséntase unha breve discusión dos principais métodos existentes 
para a produción de materiais unidimensionais, as vantaxes e os inconvenientes de 
cada técnica, así como os resultados obtidos. 
Os métodos de produción de fibras que se relatan no presente apartado válense de 
algún tipo de enerxía para fundir o material precursor, e a continuación estiralo até 
formar  unha  fibra.  Para  poder  realizar  este  proceso,  é  necesario  que  o  material 
fundido presente certa viscosidade, que permita estiralo sen que rompa en pequenas 
esferas (caso de presentar unha viscosidade moi baixa) e sen que chegue a solidificar 
impedindo  a  elongación  (caso  de  presentar  unha  viscosidade  moi  alta). 
Convencionalmente  é  aceptado  o  rango  de  viscosidades  entre  300  e  1000 Pa·s 
aproximadamente (usualmente este  dato é ofrecido en escala logarítmica,  sendo o 
rango entre 2,5 e 3 Log(Poise)) [WALLEMBERGER2000B].
Existe unha clasificación das cerámicas en función da forma da curva de viscosidade 
do seu fundido.  A ecuación  2.1 é  a chamada ecuación de  Arrhenius,  onde Q é a 
enerxía de activación, T a temperatura,  R a constante dos gases e  μo é constante. 
Cando o material pasa de sólido a líquido a súa enerxía de activación cambia de QA 
(alta) a QB (baixa).
μ=μ0 · e
Q /RT  (2.1)
Capítulo 2: Nanomateriais: clasificación e métodos de produción 11
Así,  dise  que  aquelas  cerámicas  cuxa  viscosidade  se  axusta  ben  á  ecuación  de 
Arrhenius ao largo de un gran intervalo de temperaturas presentan un fundido duro; 
nestas cerámicas, a viscosidade na contorna da temperatura de liquido Tg cambia moi 
lentamente (QA<2·QB). 
Aqueloutras cerámicas cuxa viscosidade non se axusta á curva de  Arrhenius mais 
que nun curto intervalo de temperaturas dise que presentan fundidos fráxiles; a súa 
viscosidade cambia bruscamente ao traspasar a Tg  (QA>2·QB), separándose da curva 
de Arrhenius de xeito notorio. É interesante facer notar que esta clasificación se pode 
estender  a  cerámicas  cristalinas,  tomando o  valor  de  Tg  como aquel  para  o cal  a 
viscosidade é de 10¹² Pa·s [OJOVAN2008].
A gráfica da figura 2.2 da conta da diferencia entre estes dous grupos de cerámicas; 
tomando  a  ecuación  de  Arrhenius (eq.  2.1)  e  representando  o  logaritmo  da 
viscosidade fronte  a  inversa da  temperatura,  para unha cerámica de  fundido duro 
obtense unha recta, mentres que para un fundido fráxil a representación sepárase do 
comportamento lineal tanto mais canto mais fráxil sexa o fundido.
Desde o punto de vista  molecular,  as cerámicas  que presentan un fundido fráxil 








Figura 2.2: Gráfica que representa a diferencia entre un fundido fráxil e un fundido duro
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teñen  mais  ligazóns  covalentes.  Os  grupos  de  moléculas  unidas  por  ligazóns 





O  chamado  Ratio de  fraxilidade  de  Doremus  (ecuación  2.2)  permite  valorar  a 
fraxilidade de unha cerámica [OJOVAN2008], de xeito que as cerámicas de fundido 
duro presentan un RD<2, e as fráxiles RD>2. O valor para a sílice é de 1,45 -exemplo 
de material con fundido duro- e para a anortita 4,52 -exemplo de material con fundido 
fráxil-.
Finalmente,  existen  certas  cerámicas  cuxa  viscosidade  non  presenta  unha  curva 
suave co aumento da temperatura, senón que pasan de sólidas a líquidas con unha 
viscosidade  desprezábel  subitamente;  o  fundido  de  estas  cerámicas  é  chamado 
fundido non viscoso [WALLEMBERGER2000B], e resultan moi difíciles de fibrar 
mediante calquera método clásico coñecido. 
Pódense  diferenciar  5  tipos  de  métodos  clásicos  polos  cales  se  producen  fibras 
micrométricas de vidro e cerámicas variadas. Os métodos clásicos de fibrado son os 
seguintes (ver figura 2.3):
1. Estirar o material fundido por tracción cara abaixo dende un pequeno burato 
feito no fondo do recipiente que o contén.
2. Extrudir  o  material  fundido  por  un  pequeno  burato  cara  unha  atmosfera 
quimicamente reactiva.
3. Arrastre do material fundido e sub-arrefriado cara arriba.
4. Producir un fundido do material mediante láser mentres o material precursor 
se atopa levitando en gas inerte, e tirar para estiralo.
5. Tirar cara abaixo do material feito preforma, quentado mediante algún sistema 
que permita chegar ao comportamento viscoso.
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Aqueles materiais con viscosidades moi elevadas, utilizados para producir fibras a 
temperaturas superiores aos 1500ºC son usualmente fibrados a partir do método 1. As 
fibras  ópticas  e  fibras  estruturais,  tamén  de  viscosidades  elevadas  son  obtidas 
mediante  o  método  5.  Os  aluminosilicatos  (fundidos  fráxiles)  tamén  poden  ser 
fibrados  mediante  este  método,  pero  con  un  control  moito  mais  grande  sobre  as 
condicións de traballo. Para producir fibras de alúmina ou fíos metálicos, que funde 
como  un  fundido  non  viscoso,  é  necesario  utilizar  o  método  2,  estabilizando  o 
material  quimicamente;  para  fibrar  Y.A.G.  (Ytrium  Aluminium  Garnet)  e  outros 
materiais de fundido fráxil, e producir fibras amorfas de gran factor de forma, será 
necesario utilizar o método 4, no que o material se atopa levitando mediante un fluxo 
de Argon [WEBER1998]. 
Como vemos, pois, para poder producir fibras de materiais cerámicos non viscosos é 
Figura 2.3: Diferentes métodos clásicos para produción de fibras micrométricas. Gráfico adaptado  
de [WALLEMBERGER2000]
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necesario estabilizar quimicamente o material, o que precisa de unhas condicións moi 
controladas de temperatura e presión, resultando en un proceso mais caro que para o 
fibrado daqueles materiais que producen fundidos duros.
2.3 Métodos de produción de nanofibras
Xa foron vistos no apartado anterior os métodos mais comúns para a produción de 
fibras  de  dimensións  macrométricas  (diámetros  micrométricos  e  lonxitudes  de 
centímetros, metros e incluso quilómetros). Neste apartado serán explicados aqueles 
outros métodos que permiten a produción de fibras con dimensións nanométricas, é 
dicir, nanofibras. Clasificamos os diferentes métodos segundo sexan arriba-abaixo ou 
ben  abaixo-arriba,  diferenciación  que  se  adoita  facer  na  literatura,  e  que  se 
fundamenta  no  tamaño  dos  elementos  precursores  utilizados  en  cada  caso 
[SHUGUANG2003].
2.3.1 Métodos abaixo-arriba
Os  métodos  abaixo-arriba  son  aqueles  nos  que  partindo  de  partículas  sub-
nanométricas, ben sexan moléculas ou incluso átomos, mediante algún proceso físico-
químico  se  unen  até  obter  estruturas  nanométricas.  Nos  seguintes  sub-apartados 
descríbense algúns destes procesos.
2.3.1.1 Dende a fase líquida
Existe a posibilidade de partir de unha solución na cal se atope en suspensión algún 
material  que,  seguindo  algún  proceso  físico-químico,  se  deposite  conformando 
estruturas nanométricas. 
2.3.1.1.1 Síntese asistida por molde
Como  o  propio  nome  indica,  utilízase  un  molde  coa  forma  desexada  e  nel 
introdúcese  o material,  ben  sexa  de  forma líquida  ou  por  deposición  dende unha 
solución. Un método común para conformar fibras é utilizar como molde un material 
poroso, cuxos poros teñen o tamaño desexado. 
Os moldes utilizados neste método poden ser clasificados como duros e brandos; os 
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duros son materiais  mesopóricos como o óxido de aluminio anódico (AAO polas 
siglas  en  inglés)  e  ceolías,  membranas  de  polímeros  mesopóricos,  nanotubos  de 
carbono...Os  brandos refírense  a  ensamblados como monocapas,  cristal  líquido,  e 
outros. até a data, os moldes duros son os mais utilizados [XU2003]. O feito de poder 
utilizar  temperatura  ambiente  para  o  proceso  fai  que  sexa  un  método  de  maior 
sinxeleza que os outros explicados neste capítulo.
Fundamentalmente o proceso é como segue: obtense o material molde, por exemplo 
anodizando aluminio metálico nunha solución ácida, o que produce unha membrana 
de  AAO,  que  presenta  unha  estrutura  de  poros  hexagonal  moi  densa.  Despois, 
mediante  algún  método  de  deposición,  como  por  exemplo  a  deposición 
electroquímica, vaise depositando no fondo dos poros o material conformando fibras 
co xeometría cilíndrica.
Este método ten demostrado ser útil para o fibrado de polímeros condutores, metais, 
semicondutores e outros materiais.
2.3.1.2 Dende a fase vapor
Dentro do grupo de métodos que parten do material precursor en forma de vapor 
existen unha grande cantidade de técnicas, que se diferencian fundamentalmente no 
sistema utilizado para obter o vapor do material precursor e depositar o material no 
Figura 2.4: Esquema do método Síntese asistida por molde para a produción de nanofibras
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substrato. 
• Así,  fálase  Deposición  Química  de  Vapor  (C.V.D.  polas  siglas  en  inglés) 
cando  o  substrato  se  introduce  nunha  atmosfera  que  contén  o  material 
precursor e, mediante algún método químico, este é depositado selectivamente 
sobre aquel.
• Deposición  mediante  Láser  Pulsado  (P.L.D.),  cando  se  aporta  enerxía 
mediante un láser pulsado para vaporizar o material dende un precursor para 
ser depositado nun substrato. 
• Deposición Química Metalo-Orgánica de Vapor (M.O.C.V.D.), utiliza vapor 
metalorgánico para producir un crecemento epitaxial. 
• Deposición Química de Vapor mediante Láser (L.C.V.D.), o láser quenta a 
superficie  do  material  substrato,  e  só  onde  se  aplica  é  onde  o  material 
precursor vaporizado se deposita.
Existen  outras  técnicas  de  menor  relevancia  que  permiten  obter  nanocapas  e 
nanofíos. 
Todas  estas  técnicas  fundaméntanse  en  dúas  mecánicas  de  crecemento:  vapor-
líquido-sólido e vapor-sólido.
2.3.1.2.1 Vapor-líquido-sólido
Este mecanismo foi proposto en 1964 por Wagner [WAGNER1964] para explicar o 
crecemento  de  nanoagullas  -fibras  unidas  a  un  substrato-  de  sílice.  Utiliza  como 
catalítico unha gota de aliaxe Si-Au, e dende a fase gasosa promove o crecemento da 
fibra por deposición de Si na mistura sobresaturada. O procedemento segue, segundo 
o material do substrato e do catalítico, as seguintes fases [YANG2002]:
• Sobre o substrato deposítase,  mediante  algún método químico,  o  catalítico 
-normalmente algunha aliaxe metálica- que forma pequenas gotas (líquidas). 
• A continuación cámbiase a atmosfera co vapor do formador da fibra ou unha 
aliaxe que o conteña -e que se atopa nas condicións do punto eutéctico-.
• O sistema é levado a condicións nas que o vapor sobre-satura, precipitando na 
interface sólido-líquido entre o substrato e a gota do catalítico, e promovendo 
o crecemento da fibra.
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As vantaxes de este método son, primeiramente, a baixa enerxía necesaria para levar 
adiante  o  proceso.  Ademais,  é  posíbel  colocar  o  catalítico  en  lugares  concretos, 
podendo facer unha rede de nanoagullas ordenada, se controlamos a orientación do 
crecemento das fibras, método chamado Vapor-líquido-sólido epitaxial (VLSE polas 
siglas en galego).
Existen unha grande variedade de materiais que son aptos para seren fibrados por 
esta  técnica,  pois  o  único  requirimento  é  atopar  un  bo  solvente  que  permita  a 
existencia de un punto eutéctico da mistura, para permitir a saturación e deposición 
do material de interese. Téñense feito nanofíos de óxidos como In2O3, Ga2O3, TiO2, 
MgO, Si...
Os principais inconvenientes son a existencia da gota de catalítico na punta da fibra, 
o crecemento relativamente lento da fibra, as esixencias nas condicións ambientais e 
o pequeno tamaño dos nanofíos producidos. É de resaltar o feito de que o resultado é 
sempre cristalino.
Figura  2.5: Esquema do método VLS para a produción de nanofibras de Sílice, utilizando unha  
aliaxe Si-Au como catalítico.
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2.3.1.2.2 Vapor-sólido
Tratase de un proceso sen catalizador, e basease nun proceso moi común pero cuxo 
funcionamento fundamental aínda non se coñece o suficiente. 
Baixo  condicións  de  alta  temperatura,  o  material  precursor  é  vaporizado  e 
condensado  directamente  sobre  o  substrato,  que  se  atopa  a  menor  temperatura 
[LU2006].  Despois  da  condensación,  as  moléculas  inicialmente  condensadas 
funcionan  como  puntos  de  nucleación,  facilitando  o  crecemento  direccional  para 
minimizar a enerxía superficial, levando a cabo un crecemento auto-catalítico.
2.3.1.3 Dende a fase sólida
A única  técnica  que  se  pode  clasificar  como  iniciada  dende  a  fase  sólida,  en 
realidade parte de un xel. Porén, a clasificación de esta técnica como de fase sólida é 
mais conveniente, por ser un mecanismo totalmente diferente aos de fase líquida e aos 
de fase vapor.
2.3.1.3.1 Síntese Sol-xel
Sol-xel é un nome de un grupo de técnicas, diferentes fundamentalmente na natureza 
do material precursor [NASLAIN2000]. 
Fundamentalmente  o  método  consiste  en  preparar  unha  solución  coloidal 
(suspensión  de  partículas  nanométricas  nun  líquido)  de  varios  compostos,  que 
evoluciona  cara  a  xelificación  (convertese  en  xel,  material  non  sólido  mais  que 
presenta tal viscosidade que impide a disgregación das partículas que o compoñen), 
aumentando  pois  a  viscosidade  de  xeito  abrupto.  O  material  xelificado  pode  ser 
modelado  mediante  extrusión  ou  arrastre  mecánico.  Finalmente  o  material  será 
secado para extraer os solventes, e calcinado e sinterizado para retirar as especies 
volátiles. 
Esta  técnica  permite  producir  nanofibras  poliméricas,  mais  tamén  cerámicas: 
alúmina, circonatos, YAG, circonia e outras. O resultado é un nanismo de diámetros 
bastante grandes pero de gran resistencia mecánica.
Presenta  a  vantaxe  de  poder  fibrar  cerámicas  de  moi  baixa  viscosidade  que,  en 
principio  son  fibrábeis  por  métodos  de  fundido,  porén  os  diámetros  obtidos  son 
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grandes -ducias ou centenares de micras-.
A técnica require de varios pasos (xelificación, secado, calcinado) moi delicados, 
que obrigan a  un control  extremo das  condicións,  facendo que sexa unha técnica 
relativamente dificultosa.
2.3.2 Métodos arriba-abaixo
De xeito  análogo  aos  métodos  abaixo-arriba,  clasifícanse  como  métodos  arriba-
abaixo aqueles que, partindo de un material de tamaño micro ou macroscópico, se 
chega a obter unha estrutura nanométrica mediante algún proceso físico reducindo 
algunha  das  súas  dimensións.  Veranse  algúns  destes  métodos  nos  seguintes  sub-
apartados.
2.3.2.1 Dende a fase líquida
Do mesmo xeito que ocorre con todos os métodos de fase vapor, nos que a diferenza 
radica fundamentalmente no método seguido para producir a deposición, varios dos 
métodos dende a fase líquida tamén se poden ver como variacións de un método 
básico: fundir o material mediante aporte de enerxía e, mediante aporte de enerxía 
mecánica, estirar parte do material até formar fibras. Pódese dicir que este grupo de 
métodos  é  a  evolución  dos  métodos  clásicos  vistos  no  apartado  2.2 cara  a 
nanotecnoloxía. 
As posibilidades de combinar diferentes métodos para o fundido do material, e o 
xeito  de  estirar  o  material  fundido  (por  soprado,  tracción  mecánica,  tracción 
electromagnética...) levan á existencia de gran cantidade de procesos, que resumimos 
por seren moitos pequenas variacións de outros mais xenéricos.
A seguir explicaremos varios de estes métodos, se ben o fibrado electrostático é o 
mais estudado e o que produce os mellores resultados.
2.3.2.1.1 Fibrado por rotación
Trátase de un método moi pouco explorado por ser outros métodos mais efectivos e 
controlábeis  do  que  este.  É  tamén  coñecido  como  Rotary  Jet-Spinning (RJS) 
[BADROSSOMAY2010].
O sistema está  formado por un rotor  que alberga un depósito interior,  e furados 
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capilares  na  súa  parede  externa.  Mediante  un  sistema de  alimentación  o  material 
precursor fundido é aportado ao rotor; debido á forza centrífuga inherente á rotación, 
o material sae polos capilares e é estirado e arrefecido durante o voo até ser recollido 
en forma de fibra no colector. 
Con este método é posíbel a produción de microfibras de materiais cerámicos e de 
materiais poliméricos, e incluso nanofibras.
2.3.2.1.2 Fibrado electrostático
O fibrado electrostático (electrospinning en inglés) é unha técnica que utiliza unha 
carga eléctrica para producir micro ou nanofibras a partir de un material precursor en 
fase líquida. É actualmente a técnica mais desenvolvida, e de maior suceso para a 
creación de nanofibras, por ser unha técnica sinxela e de resultados excelentes, pois 
permite a produción de fibra continua, con diámetros realmente pequenos e nunha 
grande variedade de materiais [BHARDWAJ2011]
O  material  precursor  fundido  é  colocado  nunha  xiringa,  rematada  nunha  agulla 
capilar. Aplícase unha presión na parte superior para manter o material suspendido na 
boca do capilar só pola súa tensión superficial, que pode ser feita de xeito mecánico 
por  un émbolo  ou,  mais  comunmente,  por  un gas  inerte  presurizado.  Entón unha 
tensión eléctrica é aplicada entre o capilar metálico e o colector. Cando esta tensión é 
suficientemente  alta  o  corpo  do  líquido  cárgase  electricamente,  creando  unha 
Figura 2.6: Elementos do método Fibrado por rotación para a produción de nanofibras
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repulsión que, chegado a un nivel, é superior á tensión superficial e produce unha 
erupción  do  líquido  a  través  da  superficie  formando  o  chamado  cono  de  Taylor 
[DOSHI1995]. 
Se a cohesión do líquido é a adecuada, non hai ruptura do fluxo e as gotas estíranse 
en forma de fibra. A aceleración que induce o campo eléctrico fai que a fibra se estire 
e se faga progresivamente máis fina mentres vaia solidificando polo camiño, até ser 
depositada no substrato.
A técnica  é  en  realidade  unha  especialización  da  técnica  de  Electropulverizado 
(electrospraying),  utilizada  para  a  produción  de  nanopartículas  e  nanocapas, 
axustando os parámetros para que evitar a ruptura do material fundido-que levaría á 
produción de nanopartículas- producindo así unha fibra continua.
A principal vantaxe deste método arriba-abaixo de produción de nanofibras é o seu 
baixo custo, comparado cos métodos abaixo-arriba [DZENIS2004].
As fibras que se logran crear co sistema de Fibrado electrostático teñen diámetros de 
50 nm a 5 μm -segundo o material precursor utilizado-, son extremadamente longas 
[DOSHI1995],  e  os  materiais  aptos  para  seren  utilizados  son  fundamentalmente 
compostos  naturais  como  a  seda  de  araña,  polímeros,  coláxenos,  mais  tamén 
Figura 2.7: Esquema básico dos elementos da técnica de Fibrado Electrostático
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cerámicas e incluso óxidos metálicos e semimetálicos. 
En principio,  o  maior  problema que presenta  esta  técnica  é  a  necesidade  de  un 
material que presente un bo comportamento viscoso, é dicir, que exista unha zona de 
temperatura ampla na cal  a  viscosidade do material  sexa tal  que permita  estiralo. 
Como xa foi explicado no apartado  2.2, o problema radica na dificultade de lograr 
este comportamento en aquelas cerámicas que producen un fundido non-viscoso.
Tal como foi exposto, todas as técnicas discutidas para a produción de nanofibras 
presentan vantaxes e inconvenientes; aquelas que permiten realizar nanoestruturas de 
unha grande variedade de materiais, presentan dificultades técnicas, como cámaras de 
alto vacuo ou condicións atmosféricas moi controladas. Aqueloutras que permiten a 
produción en cantidades importantes, só permiten a produción de nanoestruturas con 
certos materiais que cumpren con unhas condicións moi estritas.
Atopámonos  pois  ante  unha  serie  de  métodos  e  tecnoloxías  que  permiten  a 
produción de nanoestruturas cristalinas, amorfas, de lonxitude limitada ou continuas, 
de morfoloxía cilíndrica e incluso non cilíndrica, e de unha infinidade de materiais. 
Porén,  se  o  que  se  pretende é  obter  nanofibras  amorfas  de  gran lonxitude,  case 
exclusivamente poderemos chegar a elas mediante o método de fibrado electrostático; 
mais o problema radica na necesidade de presentar un comportamento viscoso en 
aqueles  materiais  chamados  non-viscosos,  que  presentan  unha  viscosidade 
extremadamente baixa xusto despois do seu fundido,  o que impide (cando menos 
dificulta enormemente) o fibrado mediante os métodos estudados. 
Veremos  no  seguinte  capítulo  un  método  novo,  chamado  Fibrado  láser,  que  a 
presente tese doutoral se encarga de estudar en profundidade, e que nos vai permitir 
fibrar  materiais  de  fundido  fráxil  e  incluso  aqueles  de  fundido  non  viscoso, 
producindo grande cantidade de fibras micro- e nanométricas de xeito barato, sinxelo 
e baixo condicións atmosféricas.
3 Fibrado Láser
3.1 Introdución
Tal como foi explicado no anterior capítulo, existe unha gran cantidade de métodos 
que  permiten  a  produción  de  nanomateriais  con  diferentes  morfoloxías.  Porén,  a 
produción de nanofibras cerámicas amorfas fica restrinxida na práctica ao método de 
Fibrado Electrostático.
No presente  capítulo  será  explicado en  detalle  un  novo método,  descuberto  nos 
laboratorios  do grupo de Aplicacións  Industriais  dos  Láseres do Departamento de 
Física Aplicada da Universidade de Vigo, chamado Fibrado Láser (en inglés,  Laser  
Spinning), que vai permitir a produción de nanofibras cerámicas con estrutura amorfa 
e morfoloxía cilíndrica, con lonxitudes moi elevadas, e un tempo de produción tan 
reducido que se poden producir grandes cantidades de fibras en poucos segundos. 
Para iso serán detallados os traballos previos do estudo do proceso de formación das 
fibras, nos que se estudou o proceso mediante unha cámara de alta velocidade, o que 
permitiu desenvolver un modelo matemático que describe o proceso de elongación 
das fibras.
3.2 O Proceso de Fibrado Láser
O Fibrado  Láser  permite  a  produción  de  micro  e  nanofibras  cerámicas  amorfas 
partindo  dun  material  vítreo  ou  policristalino  como  material  precursor,  con  unha 
composición practicamente idéntica, e unha morfoloxía cilíndrica con un factor de 
forma (razón lonxitude/diámetro) moi elevado.
O procedemento fundaméntase na utilización de un láser de alta potencia -láser de 
CO2, de Nd:YAG ou de Fibra foron xa utilizados con éxito- focalizado sobre unha 
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peza de pequena espesura do material precursor. A elevada irradiancia que se obtén ao 
focalizar tanta potencia nunha área tan pequena -o tamaño do feixe láser sobre a peza 
é  inferior  a  4 mm²-  produce  unha  fusión  de  unha  pequena  cantidade  de  material 
precursor. Ao mesmo tempo, unha tobeira converxente-diverxente De Laval inxecta 
gas presurizado dende unha posición non-coaxial co feixe láser. Este gas, que grazas 
ao deseño da tobeira alcanza velocidades supersónicas, arrastra o material fundido 
fóra da peza precursora. 
Mediante un sistema de posicionamento externo confírese un desprazamento relativo 
entre a peza e o feixe láser, facendo que a fronte de corte avance pola peza, de xeito 
que se produce un corte lonxitudinal na mesma.
Controlando os diversos parámetros que inflúen no proceso -velocidade de avance, 
presión do gas de arrastre, potencia do láser, morfoloxía da peza precursora, posición 
do foco respecto da peza...- o material que en principio sería expulsado sen mais, 
sofre  un  alargamento  plástico,  de xeito  similar  a  como o  material  é  estirado nos 
métodos de fibrado convencional (ver apartado ). Cando o alargamento do material 
chega ao fin, a fibra creada sepárase da peza precursora, continuando e repetíndose o 
Figura 3.1: Esquema do Fibrado Láser onde se poden observar a tobeira non-coaxial, o feixe láser,  
a peza de material precursor e un filamento de material fundido alongándose.
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proceso unha e outra vez.
Este proceso é extremadamente rápido, producindo unha incontábel cantidade de 
fibras  en  décimas  de  segundo,  abrindo  así  unha  nova  vía  para  a  produción  de 
nanofibras cerámicas amorfas en grandes cantidades de xeito barato, rápido e sinxelo.
Sendo o Fibrado Láser unha técnica xa existente antes da presente tese doutoral, son 
diversos  os  traballos  publicados  e  os  resultados  obtidos  con  anterioridade  a  esta 
investigación.  Tras  realizar  un  estudo  profundo  do  proceso,  comprobouse  que  a 
produción  de  nanofibras  era  viábel  tamén  para  diversas  cerámicas 
[QUINTERO2007], vidros e materiais policristalinos.
3.3 Análise do proceso de formación
Mediante unha cámara de alta velocidade foi gravado o proceso de elongación das 
fibras,  e  os  vídeos  así  obtidos  foron  analizados,  estudando  o  comportamento  do 
material  fundido  durante  a  elongación  do  mesmo  ate  se  converter  en  micro  ou 
nanofibras [QUINTERO2007B]. Este estudo foi o que dou pé ao desenvolvemento do 
modelo matemático de elongación que se presenta no seguinte apartado, e que foi o 
punto de partida da presente tese doutoral.
O presente apartado ten como obxectivo explicar o mecanismo de formación das 
fibras durante o proceso de Fibrado Láser, e determinar cales son os parámetros que 
afectan a dita formación. Para iso, serán expostas dúas análises complementarias: en 
primeiro lugar realízase unha análise en tempo real do proceso mediante a utilización 
de unha cámara de alta velocidade,  co gallo de observar como evoluciona a fibra 
durante  a  súa  formación.  A continuación  realizase  un  modelado  matemático,  que 
permite identificar e analizar os parámetros mais influentes no proceso. O modelo así 
obtido é verificado comparando os resultados do mesmo co observado coa cámara de 
alta velocidade no caso da formación de unha fibra de diámetro micrométrico (as 
únicas  visíbeis  co  sistema  utilizado),  para  finalmente  presentar  os  resultados 
matemáticos obtidos para a produción de unha fibra nanométrica.
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3.3.1 Observación con cámara de alta velocidade
Para  observar  o  proceso  de  produción  de  fibras  en  tempo  real,  utilizouse  unha 
cámara  de  alta  velocidade  marca  Photron,  que  permite  obter  vídeos  até  15000 
fotogramas por segundo, o que significa un tempo de transición entre fotogramas da 
orde  de  0,066 ms,  suficientemente  pequeno  como para  observar  o  crecemento  de 
algunhas  fibras.  Utilizouse  unha  iluminación  por  contraste  con  unha  lámpada 
halóxena de 500 W, para obter unha iluminación suficiente á hora de ver as fibras 
producidas.  A cámara  ten  un  obxectivo  de  105 mm  e  un  sensor  CMOS  de  alta 
velocidade.
Na figura  3.2 indícase cal  é a  zona de observación que permite  a  disposición e 
velocidade  da  cámara  (menor  tamaño  de  campo  permite  maiores  velocidades  de 
captación).
Figura 3.2: Zona de observación do proceso de Fibrado Láser coa cámara de alta velocidade
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Pódese observar na figura  3.3 un exemplo de ruptura do fluxo viscoso e outro de 
elongación até a formación de unha fibra. No primeiro exemplo (figura  3.3a) vese 
como o material fundido é estirado, pero as forzas de ruptura son mais fortes que as  
de  elongación debido  a  unha temperatura  demasiado elevada  (o  material  fundido 
atópase cerca da fronte de corte), o que implica unha viscosidade moi baixa, polo que 
o filamento acaba por romper, e o material desprendido adopta a forma de menor 
tensión superficial, unha esfera. No segundo exemplo, as forzas de elongación e as 
viscosas son maiores que as de ruptura, levando o material a conformar unha fibra de 
un diámetro aproximado de 10 μm (da orden de resolución da propia cámara de alta 
Figura 3.3: Fotogramas sacados dos vídeos de alta velocidade, tomados a 6000 fps a) Exemplo de  
ruptura do filamento conformando unha gota esférica. b) Exemplo de elongación do filamento até  
formar unha fibra de diámetro micrométrico.
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velocidade) nun tempo inferior aos 2 ms.
Despois de ver e analizar os vídeos obtidos con este sistema, púidose determinar que 
existen, no transcorrer da produción de fibras, dous fluxos que compiten entre eles: 
un fluxo de ruptura, debido ás forzas capilares que tenden a romper o fluído estirado 
para reducir a enerxía superficial do mesmo. E outro fluxo elongacional, que produce 
unha  deformación  viscosa  uniaxial,  alongando  o  material  en  forma  de  fibra.  No 
seguinte apartado preséntase o modelo matemático desenvolvido, que modela estes 
dous fluxos. 
3.3.2 Modelo matemático
Cos  datos  fornecidos  polos  estudos  realizados  ate  a  data,  e  analizando  en 
profundidade  os  vídeos  capturados,  foi  desenvolvido  un  modelo  matemático  de 
elongación e arrefriado para o material fundido [QUINTERO2009]. 
Como  xa  foi  dito  anteriormente,  existen  dous  fluxos  no  movemento  do  fluído 
viscoso no proceso de fibrado que compiten entre eles. Debido á complexidade do 
problema, e ante a dificultade que presenta a resolución do mesmo, foi proposto un 
método para  resolvelo  de  xeito  mais  sinxelo:  os  dous  fluxos  foron desacoplados, 
estudando cada un deles  por  separado.  Ao final,  os  dous fluxos son comparados, 
observando  o  tempo  necesario  para  chegar  ao  fin  de  cada  un  deles:  o  fluxo  de 
elongación remata con unha fibra completamente alongada, mentres que o fluxo de 
ruptura remata ante a ruptura do material. Deste xeito, segundo as condicións iniciais, 
pódese saber cal dos dous fluxos será o predominante, podendo predicir se se chegará 
a formar unha fibra ou se o fluxo romperá antes de formarse.
3.3.2.1 Modelo de elongación
Diversas hipóteses e aproximacións serán consideradas ao largo da descrición do 
modelo cando foren necesarias, para permitir que o modelo así obtido sexa resolúbel, 
isto é, que se poida obter un resultado para unhas condicións dadas.
A notación utilizada nos desenvolvementos matemáticos atópase explicada no anexo 
correspondente, así como os cálculos necesarios para obter as ecuacións fundamentais 
nas formas aquí presentadas.
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Inicialmente, considérase o movemento do material fundido dende o momento no 
que comeza a fluír dende a fronte de corte, de xeito que se pode asimilar a unha gota 
de  material  líquido  adherida  ao  límite  do  corte.  Asúmese  un  movemento 
unidimensional  do  material  por  simplicidade.  Xa  que  logo,  serán  utilizadas  as 
ecuacións  para  unha  elongación  uniaxial  de  un  filamento  cilíndrico  con  unha 
velocidade de extensión homoxénea [MCKINLEY2002, PETRIE1979], sendo pois o 
fluxo irrotacional e o tensor do gradiente de velocidades independente da posición 
espacial, 
∇ v⃗=γ˙( t)(−1/2 0 00 −1 /2 00 0 1)  (3.1)
Onde a velocidade de extensión ˙ t  é a derivada temporal da deformación de 
Hencky,
γ( t)=ln ( L( t )L(t 0) )→ γ˙(t )= 1L(t) · dL (t)dt  (3.2)
Hipóteses de carácter xeral tomadas en conta no modelo son as seguintes:
1. O fluxo é unidimensional.
2. O fluído é incompresíbel, o que significa que consideraremos a densidade 
do mesmo constante.
3. O fluído é tamén newtoniano [TURKDOGAN1983], de xeito que o tensor 
de tensións é proporcional ao gradiente da velocidade na dirección normal a 
ela.
4. O proceso de transmisión de calor por convección da fibra ao chorro de gas 
é moito mais rápido que calquera outro proceso, polo que os gradientes de 
temperatura radial e lonxitudinal na fibra son nulos.
5. Como  consecuencia  de  que  os  gradientes  de  temperaturas  radial  e 
lonxitudinal sexan nulos, a transmisión de calor na dirección lonxitudinal é 
nula, como tamén é nula a resistencia térmica na dirección radial. 
6. En comparación coas forzas viscosas e a forza de tracción do gas, as forzas 
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inerciais e gravitacionais son nulas.
7. Non hai deformación elástica.
 Asumindo todas estas hipóteses, se o fluído é incompresíbel (ρ=cte.) a ecuación de 
continuidade toma a seguinte forma:
∇ · v⃗=0→ A(T )L( t)=C → R² (t)L(t )=R0
2 L0  (3.3)
Onde A(t), R(t) e L(t) son a área, o radio e a lonxitude da fibra en función do tempo, 
e C é unha constante.
De acordo coas hipóteses, a ecuación do movemento queda coa forma [BIRD1964].
ρ D v⃗
Dt
=∇ ·Τ+ρ g⃗ →∇ ·Τ=0,
Τ=−p Ι+τ
 (3.4)
Onde ρ é a densidade do fluído, D/Dt é a derivada substancial (ver anexos),  T é o 
tensor de tensión total, p é a presión isotrópica, I é o tensor unitario, v⃗  é o vector 
velocidade e  τ é o tensor de tensión externa,  que para un fluído Newtoniano con 
viscosidade μ relaciónase co tensor de extensión, E, como
τ=2μΕ=2μ 1
2






Figura 3.4: Esquema da elongación uniaxial con velocidade de deformación homoxénea
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Nunha  elongación  uniaxial  tanto  a  presión  isotrópica  como  o  tensor  de  tensión 
externa son independentes da posición espacial [PETRIE1979].
O balance de forzas na dirección axial é calculado no extremo da fibra,  onde se 
asume que son aplicados a resultante da tensión de deformación viscosa producido 
polo chorro de gas e a presión dinámica. Así,
π R² (τ zz− p)=F drag+π R² ( pd−pa)−2π Rσ  (3.6)
Sendo σ a tensión superficial, pa a presión atmosférica e pd e Fdrag a presión dinámica 
e a forza de arrastre debida á fricción viscosa producida polo chorro de gas.
As condicións de contorno na superficie do cilindro son fornecidas pola seguinte 
ecuación:






− pa  (3.7)
Onde o subíndice  f refírese ao filamento, o subíndice  a, ao aire e  n̂r  é o vector 
unidade perpendicular á superficie cilíndrica en dirección ao exterior. Así, restando 








Da ecuación 3.1 podemos obter a razón entre a velocidade de extensión extensión e 
as  compoñentes  do  tensor  de  tensións,  coñecida  como  a  relación  de  Trouton 
[MCKINLEY2002]:
(τzz−τrr)=2μ(D zz−Drr)=3μ γ˙( t)  (3.9)





3μ ( F dragπ R² + pd−σR )  (3.10)
Que fornece a relación entre a extensión uniaxial, a tensión total axial -composto da 
fricción viscosa e da presión dinámica aplicada polo gas- e as forzas superficiais.
A forza de tracción que exerce o gas actuando sobre o filamento pode ser calculada a 
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partir da seguinte ecuación [MATSUI1976, MAJUMDAR1990]:
dF drag
dz
=C f π R(t)ρg v rel
2  (3.11)
 
onde  ρg é  a  densidade  do  gas,  e  vrel é  a  velocidade  relativa  do  gas  respecto  da 
superficie do filamento, que, no caso de elongación con unha extensión homoxénea 
pode ser calculada como 
vrel  z =vg−v f  z =v g−˙ t · z  (3.12)
Sendo vg e vf(z) as velocidades do gas e do filamento respectivamente. É importante 
remarcar que a velocidade axial do filamento é unha función linear da velocidade de 
extensión.
O coeficiente de arrastre do gas. Cf pode ser calculado mediante
C f=β(ℜg)
−n  (3.13)
Con valores β=0,78 [MAJUMDAR1990] e n=0,61 [MATSUI1976] e o número de 






Se agora se introduce a ecuación 3.12 en 3.11, e se integra ao largo da lonxitude do 
filamento, L, asumindo unha velocidade do gas constante e todas as propiedades do 









Esta expresión da forza de arrastre ten de ser introducida na ecuación  3.10 para 
poder resolver a ecuación diferencial. Ao mesmo tempo, substituíndo a velocidade de 
extensión para a derivada da lonxitude expresada como na ecuación 3.2, obtense unha 
ecuación implícita para a derivada da lonxitude respecto do tempo.
A ecuación de conservación da enerxía de acordo coa hipóteses 4. pode ser escrita 





2h (T g−T f )
C p R(t)ρ f
 (3.16)
Sendo T a temperatura, Cp e ρf son o calor específico e a densidade do material e h o 
coeficiente de transferencia de calor por convección, que pode ser calculado de xeito 
experimental para o proceso de fibrado por fundido de polímeros [KASE1965]:
h=C1
k g
R( t )( 2vrelρg R (t)μg )
m
(1+K )  (3.17)
Onde kg é  a  condutividade térmica do gas,  C1 e  m son constantes  que foron xa 
calculadas experimentalmente [KASE1965], sendo C1=0,21 e m=0,334. Alén de mais, 
K é unha constante que toma conta do movemento do filamento, estimado de xeito 
experimental como K=0,3 cando o filamento está a vibrar, e cero cando está parado. É 
interesante  observar  que  a  variación  da  temperatura  da  fibra  é  directamente 
proporcional ao valor da condutividade térmica do gas de arrastre; así, utilizar un gas 
de arrastre con maior condutividade, ha levar a unha maior perda de calor, acelerando 
o proceso de solidificación e parando a elongación precozmente.
Aínda é necesario asumir unha nova simplificación: é considerada como constante a 
velocidade  relativa  para  calcular  o  coeficiente  de  transmisión  de  calor  por 
convección, asumindo que ten o valor da velocidade relativa na metade do filamento:
vrel=vg−v f ( L/2 )=v g−γ˙( t)
L
2  (3.18)
A  viscosidade  dos  materiais  precursores  será  considerada  como  exponencial, 
seguindo a ecuación de Arrhenius [BANSAL1986]
μ(T )=μo 10
E /(T−To ) (3.19)
Sendo  μ0  e  E  parámetros  que  dependen  do  material,  e  T0 é  a  temperatura  de 
referencia.  Todos  estes  parámetros  foron  calculados  por  extrapolación  dos  datos 
existentes na bibliografía. O calor específico foi considerado constante, pero con dous 
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valores diferentes: un para temperaturas inferiores á de transformación vítrea, e outro 
para temperaturas superiores.
Finalmente, considérase que a elongación para cando se alcanza a temperatura de 
transición vítrea, pois a viscosidade en esta temperatura é demasiado elevada para 
continuar a elongación. 
No  caso  do  vidro,  os  calores  específicos  son  CpL=1,46·10³ J·kg ¹·K ¹,  e⁻ ⁻  
Cps=8,7·10² J·kg ¹·K ¹  segundo  a  temperatura  estea  por  encima  ou  por  baixo  da⁻ ⁻  
temperatura de transición vítrea [SEWARD2005]. A temperatura de referencia é de 
T0=500 K,  e  os  parámetros  da  ecuación  de  Arrhenius son  μ0=10-2.8 Pa·s  e 
E=4,41·10³ K. A temperatura de transición vítrea cando a velocidade de arrefriado é 
baixa é de 780 K, pero debido a que o arrefriado é moi rápido, dita temperatura debe 
ser corrixida [VARSHNEYA1994] ,  e  asúmese  que  vale  1030 K.  A  densidade, 
independente  da  temperatura,  é  ρ=2,5·10³ Kb·m ³  e  a  tensión  superficial⁻  
σ=314·10 ³⁻  J·m ².⁻
O modelo matemático fornece un sistema de ecuacións diferenciais ordinarias non 
lineal (ecuacións  3.10 e  3.16), que poden ser resoltas mediante métodos numéricos. 
Xa que logo, utilizouse o método de Runge-Kutta de segunda orde para a resolución 
do sistema: primeiro resolveuse o sistema en dirección inversa do tempo, partindo de 
unha  fibra  alongada  con  unhas  determinadas  dimensións,  e  á  temperatura  de 
transición vítrea (punto de parada da elongación), e avanzando para atrás no tempo 
até chegar ás condicións iniciais  do proceso. Posteriormente,  resolveuse o sistema 
avanzando no tempo, partindo de unha gota esférica e unha determinada temperatura, 
para rematar con unha fibra de dimensións calculadas cando o filamento alcanza a 
temperatura de transición vítrea. 
3.3.2.2 Análise de estabilidade
A pesar da súa utilidade para analizar o proceso de elongación das fibras, o presente 
modelo falla na predición do estreitamento e ruptura do filamento. Este fenómeno 
pode ser a principal restrición da súa formación dado que, se chegan a romper durante 
un estado inicial da elongación, non só o crecemento ficaría interrompendo antes de 
alcanzar  a  lonxitude  observada,  senón  que  poderían  chegar  a  colapsar  formando 
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partículas  esferoidais  no  canto  de  fibras.  Así  pois,  a  análise  da  súa  estabilidade 
durante a elongación é esencial para demostrar se se van formar fibras a partir de un 
material e unhas condicións específicas ou non.
A dinámica e a ruptura dos filamentos fluídos teñen sido estudadas de xeito amplo 
debido  á  súa  influencia  esencial  nos  procesos  como  por  exemplo  o  Pulverizado 
[LIU2000],  a  reometría  de  elongación  de  filamentos  [DOSHI2003]  ou  o  mesmo 
fibrado  [IDE1976].  É  ben  coñecido  que  o  mecanismo  de  ruptura  de  un  fluxo 
Newtoniano é controlado pola tensión superficial.  É de ter en conta que a ruptura 
elástica ou dúctil, é dicir, unha redución do 100 % na sección transversal nun colo 
causado  por  unha elevada  tensión  local  [IDE1976],  non pode  ocorrer  nun fluído 
Newtoniano  puro.  A ruptura  do  fluído  en  fluxos  elongacionais  de  un  filamento 
puramente  viscoso  ven  dada  polas  inestabilidades  debidas  a  tensións  interfaciais 
[MCKINLEY2002,  EGGERS1997].  De  feito,  foi  demostrado  que  un  fluído 
Newtoniano  na  ausencia  de  forzas  capilares  non  pode  romper  nun  tempo  finito 
[GAUDET1996]. Ao mesmo tempo, un razoamento simple [EGGERS1997] mostra 
que as forzas uniformes non poden levar a unha ruptura do fluxo e que a tensión 
superficial é a responsábel de unha posíbel ruptura. Por motivos de conservación da 
masa, a razón á que a mínima sección transversal de un filamento fluído decrece é 
proporcional  á  mesma  sección  transversa,  multiplicada  por  un  gradiente  de 
velocidades axial. Mentres que este gradiente é finito, como é de esperar cando só as 
forzas  uniformes  están  actuando,  a  diminución  da  mínima  espesura  será  como 
máximo exponencial, levando á separación só nun tempo infinito.
Os primeiros estudos sobre a influencia da tensión superficial na ruptura dos fluxos 
están  baseados na análise  clásica  lineal  de estabilidade  de  Rayleigh considerando 
pequenas  perturbacións  sinusoidais  sobre  un  cilindro  de  fluído  de  radio  r 
[RAYLEIGH1878]. Rayleigh descubriu que hai unha lonxitude de onda óptima, coa 
que as perturbacións medran mais rápido, e que controlan a dinámica da ruptura. De 
acordo  con  esta  análise  lineal,  a  escala  de  tempo  tR para  a  que  as  perturbacións 
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Esta  expresión relaciona a  inercia  e  a  tensión  superficial  no caso de  fluxos non 
viscosos, mentres que para os fluxos viscosos as forzas interfaciais relaciónanse pola 




A partir de ambas ecuacións pode ser inferido que cando o estreitamento avanza e r 
se fai mais pequeno, a escala de tempo redúcese e o estreitamento alcanza a ruptura 
nun tempo finito. Nese punto, o radio da curvatura chega a ser nulo, e a pequena 
cantidade de fluído que queda na rexión de estreitamento vese sometido a forzas cada 
vez  mais  fortes.  Así,  a  velocidade  tende  a  infinito,  e  a  separación  do  fluxo 
correspóndese  con  unha  singularidade  das  ecuacións  do  movemento,  no  cal  a 
velocidade e o gradiente do radio local diverxe [EGGERS1997]. Xa que logo, como 
consecuencia da evolución da inestabilidade, a análise lineal clásica da estabilidade 
rompe, e o movemento preto do punto de ruptura vai ser gobernado por unha solución 
de auto-similitude local e sométese a unha singularidade nun tempo finito. Peregrine 
et  al.  [PEREGRINE1990] foron os  primeiros  en suxerir  que a  dinámica preto da 
ruptura é universal, independente da configuración particular como o decaemento de 
un chorro,  unha billa  pingando,  ou un filamento alongándose  e  independente  das 
condicións iniciais, e só dependente das características das propiedades das ecuacións 
de movemento non lineais. Así pois, a evolución do fluxo depende só dos parámetros 








Tras este traballo, moitos autores desenvolveron modelos matemáticos para describir 
as  dinámicas  de  estreitamento  de  un  líquido  Newtoniano  no  réxime  de  auto-
similitude.  Eggers  primeiro  [EGGERS1993]  e  Eggers  e  Dupont  despois 
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[EGGERS1994]  aplicaron  estas  ideas  ao  caso  de  un  fluxo  axio-simétrico  con 
superficie  libre.  Desenvolveron unha solución local  da ecuación de  Navier-Stokes 
baseada nunha aproximación unidimensional onde a inercia, a viscosidade e as forzas 
capilares  son todas  da mesma orde.  Esta hipótese (chamada hipótese de finura)  é 
xenericamente  válida  preto  da  ruptura  e  vólvese  exacta  asintoticamente 
[EGGERS1993].
Mediante a comparación do tempo característico de ruptura co tempo característico 
de formación de unha fibra,  estaremos a analizar cal dos dous fluxos (ruptura ou 
elongación) é o que predomina no proceso. Así, se o tempo de elongación é maior que 
o tempo de ruptura, será indicación de que o fluído rompe antes de que chegue a ser 
alongado; pola contra, se o tempo de ruptura é maior que o de elongación, a ruptura 
do material non chegará a ocorrer, permitindo entón a elongación até conformar unha 
fibra.
3.3.3 Resultado para unha fibra micrométrica
Co gallo de coñecer as condicións necesarias para a produción de fibras, analizamos 
os resultados que se obteñen co modelo matemático de elongación, comparando os 
tempos característicos de cada un dos fluxos para observar se o proceso de elongación 
é viábel ou se, pola contra, o tempo característico de ruptura impide a creación de 
fibras.  Utilizamos como resultado final unha fibra de diámetro 10 μm e lonxitude 
270 mm,  e  realizamos  a  simulación  cara  atrás  para  chegar  ás  condicións  iniciais 
necesarias para obter tal fibra. Os cálculos de conservación de masa levan a que a 
gota  de  material  fundido  inicial  debe  ter  un  tamaño  de  300 μm de  diámetro  (ao 
considerar a densidade constante, o volume debe ser constante tamén). As figuras que 
analizan a  evolución do diámetro,  da temperatura e  dos  tempos característicos en 
función do tempo foron obtidas  considerando o  calor  específico  Cps Pola  contra, 
aquelas que analizan o diámetro final da fibra e os tempos característicos en función 
da temperatura da gota precursora foron calculadas utilizando o calor específico CpL. 
Esta diferenza de criterio vese reflectida de xeito cuantitativo nas gráficas, mais non 
afecta de xeito cualitativo ás mesmas.
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A  figura  3.5a  mostra  o  resultado  calculado  para  a  produción  de  unha  fibra 
micrométrica; así, pódese ver que a fibra é alongada ao principio moi rapidamente, 
mentres a temperatura do material é aínda elevada, o que mantén a viscosidade baixa. 
Segundo a fibra se vai alargando, a perda de calor asociada a unha maior superficie 
vai aumentando, o que reduce a temperatura do material e, xa que logo, aumenta a 
viscosidade até chegar á solidificación. O diámetro redúcese das 300 μm de diámetro 
da gota inicial a unhas 10 μm nun tempo de elongación de aproximadamente 1,8 ms, 
mentres que a temperatura pasa de T=1417 K á temperatura de transición vítrea (fin 
da elongación). A figura  3.5b mostra a comparación entre os tempos característicos 
dos dous fluxos involucrados no proceso. Como se pode observar, o tempo de auto-
similitude que marca a ruptura da fibra é moi superior ao tempo de elongación das 
fibras, o que permite manter estábel o proceso.
Estes  resultados  permiten  verificar  o  modelo  para  unha  fibra  micrométrica  ao 
comparalos  co  observado  nos  vídeos  de  alta  velocidade  do  apartado  3.3.1.  É 
interesante observar que o tempo de elongación é moi pequeno, motivo polo que esta 
técnica permite fibrar materiais en principio non fibrábeis, como se verá mais adiante.
Figura 3.5: a) Evolución do diámetro e da temperatura da fibra co tempo. b) Comparación entre o  
tempo de auto-similitude e o tempo característico de elongación.
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Na figura 3.6a pódese ver o valor do diámetro da fibra que se pode obter ao partir de 
unha gota de material fundido de 300 μm de diámetro, en función da temperatura de 
dita gota. Así, obsérvase que para a obtención de unha fibra a temperatura inicial ten 
que ser superior aos 1300 K, xa que, de ser inferior, a razón de forma que se obtén é 
moi pequena, sendo o produto unha gota alargada, máis que unha fibra. A gráfica da 
figura 3.6b permite observar que para calquera temperatura a distancia entre o tempo 
característico de elongación e o de ruptura é suficientemente grande como para que o 
proceso sexa viábel.
3.3.4 Resultado para unha fibra nanométrica
Visto o resultado para unha fibra micrométrica, preséntase o resultado do modelo 
para obter unha fibra nanométrica. O proceso utilizado é o mesmo que para a fibra 
micrométrica, pero partindo de un resultado final que sexa unha fibra de 50 nm de 
diámetro e 10 mm de lonxitude,  o que nos da un diámetro para a gota inicial  de 
2,9 μm.
 
Figura  3.6:  a)  Gráfica  que  mostra  o  diámetro  final  que  presenta  unha fibra  cando  a  gota  de  
material  fundido  precursora  ten  un tamaño de 300 μm en  función da  temperatura  da mesma.  b)  
Comparación entre o tempo característico de auto-similitude e o tempo característico de elongación.
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A figura  3.7a presenta a evolución do diámetro e da temperatura do material  co 
tempo.  Pódese  ver  que,  ao  igual  que  para  a  fibra  micrométrica,  a  temperatura 
descende nun principio moi lentamente, pero conforme o diámetro da fibra se vai 
facendo mais pequeno, as perdas de calor son maiores e a baixada da temperatura 
acelérase. O tempo de elongación é verdadeiramente pequeno para este tipo de fibras, 
da orde dos 4,2 μs. É importante notar que para obter un diámetro final de 50 nm a 
temperatura da gota inicial que se precisa é de 2413 K.
Na figura 3.7b vemos os tempos de autosimilitude e de elongación, que se manteñen 
separados durante todo o proceso, polo que en principio o proceso é viábel. Tamén se 
mostra a evolución do número de Reynolds, xa que permite observar a relación entre 
as forzas viscosas e as forzas inerciais (ver ecuación 3.14); como se pode apreciar, o 
seu valor parte inicialmente de valores da orde de 10 , para caer bruscamente no⁻⁷  
final da elongación a valores da orde de 10-30, o que indica claramente que a hipótese 
formulada de que as forzas viscosas son moito maiores que as forzas inerciais e, xa 
que logo, poden ser estas desprezadas, é acertada.
Figura 3.7: a) Evolución do diámetro e da temperatura da fibra co tempo. b) Comparación entre o  
tempo de auto-similitude e o tempo característico de elongación.
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Na figura 3.8a represéntase o diámetro final da fibra e a razón de aspecto en función 
da temperatura inicial da gota de material fundido. 
Así  pois,  tras  o  observados  nas  figuras  podemos  dicir  que  para  poder  obter 
nanofibras será necesario que a temperatura do material sexa moi elevada. Existen 
dous motivos para este comportamento: 
• Das ecuacións  3.16 e  3.17 podemos inferir que para un diámetro menor as 
perdas  de  calor  son  maiores,  polo  que  é  necesario  comezar  con  unha 
temperatura mais elevada para manter a viscosidade en valores que permitan a 
elongación.
• As forzas de tensión superficial increméntanse ao reducir o diámetro da fibra 
(ver ecuación 3.10), de xeito que para poder obter diámetros nanométricos a 
viscosidade  do  material  fundido  terá  que  ser  necesariamente  moi  baixa, 
equilibrando as forzas e facendo viábel a elongación.
Pódese ver na figura  3.8b que a diferenza entre o tempo de ruptura e o tempo de 
elongación  é  grande  para  temperaturas  iniciais  baixas,  o  que  permite  unha 
estabilidade do proceso, de xeito que a elongación da fibra é posíbel. Porén, para 
temperaturas maiores, no rango de produción de nanofibras, esta diferenza é menor, o 
 
Figura 3.8: a) Gráfica do diámetro da fibra producida partindo de unha gota de 3 μm en función da 
temperatura da mesma. b) Comparación entre o tempo característico de auto-similitude e o tempo  
característico de elongación.
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que podería facer perigar a elongación por mor das forzas capilares. 
Xa que logo, para obter nanofibras o modelo predí que será necesario partir de gotas 
pequenas  e  temperaturas  relativamente  elevadas,  de  xeito  que  a  viscosidade  se 
manteña en rangos adecuados. A partir de modelos de corte (previos de outros autores 
[KAPLAN1996]) que non serán detallados aquí, pódese establecer a relación entre a 
velocidade de corte e a temperatura da fronte de corte, o que nos permite obter un 
control sobre a temperatura do material fundido e, xa que logo, espérase poder manter 
certo control sobre os diámetros das fibras producidas.
4 Caracterización e sistema 
experimental
4.1 Introdución
O presente capítulo describe os materiais utilizados como precursores para o proceso 
de  Fibrado Láser, o sistema experimental co cal se levaron a cabo os ensaios e as 
diferentes técnicas de caracterización empregadas na análise dos resultados.
Para demostrar a utilidade do método de Fibrado Láser e estudar a eficiencia do 
proceso,  levamos  a  cabo  un  estudo  completo  para  tres  diferentes  composicións 
cerámicas con un contido variábel de alúmina. Como xa foi explicado no capítulo 
anterior,  estamos  interesados en  producir  fibras  con alto  contido en alúmina  para 
seren utilizadas en téxtil -por soportar temperaturas mais elevadas que os materiais 
ignífugos actuais- ou como soporte para certos catalizadores. Así pois, realizaremos 
un varrido na cantidade de este óxido, dende un material con unha pequena cantidade 
-vidro de silicato sodocálcico-, pasando por outro con unha cantidade intermedia, de 
composición habitual en produtos cerámicos -aluminosilicato con un 13 % mol de 
alúmina-,  e  remataremos  o  traballo  utilizando  outro  aluminosilicato  con  unha 
cantidade moi elevada de alúmina -da orde do 70 % mol-, material que resulta moi 
complicado de fibrar mediante os métodos convencionais vistos no capítulo anterior.
4.2 Materiais precursores
Neste  apartado  explicaremos  detalladamente  as  composicións,  microestruturas  e 
outras  características  dos  diferentes  materiais  precursores  utilizados  ao  largo  da 
presente tese doutoral.
PRODUCIÓN DE NANOFIBRAS CERÁMICAS MEDIANTE A TÉCNICA DE FIBRADO LÁSER
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O primeiro material  que imos tratar é un vidro de silicato sodocálcico (vidro de 
flotado) utilizado na construción, material mais común dos tres analizados, e que foi o 
mais empregado nas experiencias da presente tese doutoral debido a que se trata de un 
material accesíbel e barato. Ademais é un material moi sinxelo de fibrar por calquera 
técnica  de  fibrado  convencional,  e  de  xeito  especial,  tamén  por  Fibrado  Láser, 
proporcionando  uns  resultados  moi  positivos,  o  que  facilita  enormemente  a 
realización dos diversos estudos levados a cabo.
Pasaremos  despois  a  un  material  con  unha  cantidade  de  alúmina  intermedia, 
estudado para confirmar a evolución dos resultados segundo a cantidade de alúmina 
contida nel. Finalmente remataremos con aquel de maior concentración de alúmina e 
que  resulta  ser  o  maior  reto  para  a  técnica  de  Fibrado Láser,  por  tratarse  de  un 
material do grupo dos que forman un fundido fráxil. Como xa foi visto no capítulo 2, 
son  chamados  fundidos  fráxiles  aqueles  materiais  que  presentan  un  cambio  moi 
brusco na viscosidade ao pasar de sólido a líquido, o que dificulta seu fibrado.
4.2.1 Vidro sodocálcico
Comezamos  o  estudo  con  un  vidro  de  silicato  sodocálcico  (de  aquí  en  diante 
identificado polo acrónimo v-Si, do galego Vidro de Silicato), chamado tecnicamente 
vidro de flotado. Este nome ven dado polo método utilizado na súa fabricación: o 
vidro  fundido  é  depositado  sobre  unha  capa  de  estano  fundido,  de  xeito  que 
literalmente flota sobre este, tomando forma de unha lámina de espesura constante e 
superficies  moi  lisas,  o  que  permite  que  sexa  transparente  e  non  distorsione  as 
imaxes. 
É un material  utilizado na industria  da construción para fiestras,  portas  e outras 
estruturas  transparentes,  e  resulta  un  material  barato  que  adoita  ser  tirado  para 
reciclaxe  se  presenta  un  fallo  de  produción  de  calquera  índole,  xa  afecte  a 
propiedades mecánicas (unha rotura ou unha marca de calquera índole) ou incluso 
ópticas (unha coloración debida a heteroxeneidades). Calquera de estes fallos non 
resultaría un problema para ser aproveitado na produción de fibras mediante Fibrado 
Láser, de xeito que se podería reciclar sen necesidade de un procesado intermedio.
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Todo o material v-Si utilizado ao largo da presente tese doutoral foi producido por 
Cristalería Española, sendo subministrado en láminas de 30 mm x 500 mm x 6 mm 
para unha mais sinxela manipulación. A táboa  4.1 da conta das propiedades típicas 
para o material  v-Si [SEWARD2005]. Nela pódese ver que a viscosidade segue a 
ecuación de Arrhenius para temperaturas moderadas. Así mesmo, é de interese que a 
temperatura de líquido é relativamente baixa. A densidade cambia de xeito moi leve 
coa temperatura, como indica o baixo coeficiente de expansión térmica.
4.2.1.1 Xeometría e microestrutura
As platinas de v-Si de que dispoñemos para seren procesadas teñen un tamaño de 
6 mm de espesura, 30 mm de ancho e 500 mm de largo, que segundo o interese do 
proceso en cada momento podemos cortar en lonxitudes variábeis mais manexábeis, 
aínda que o tamaño estándar ao largo do presente traballo é de 50 mm.
Táboa 4.1: Características típicas do material v-Si
Propiedade Valor
Viscosidade para temperaturas 
entre 550ºC e 1450°C
log(η[dPa·s]) = A+B/(T[°C]−To)
A = −2,585, B = 4215, To = 263
Temp. de transición vítrea, Tg 564 ºC
Temperatura de líquido 1000 ºC
Densidade 2,53 g/cm³ (a 20 ºC)
Módulo de Young 74 GPa (a 20 ºC)
Módulo de Shear 29,8 GPa (a 20 ºC)
Capacidade calorífica 48 J/(mol·K) (a 20 ºC)
Condutividade térmica 1,05 W/(m·K)
Coef. de expansión térmica 88·10⁻⁷ ºC ¹⁻
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O  aspecto  visual  do  material  -cualitativo-  é  o  típico  dos  vidros  de  fiestra, 
transparente,  con  superficies  moi  lisas  e  cantos  cortantes,  e  non  se  aprecian 
heteroxeneidades.  Trátase  de  un  material  vítreo,  totalmente  amorfo,  sen  unha 
estrutura cristalina de longo alcance.
4.2.1.2 Composición química
Mediante  a  técnica  de  fluorescencia  de  raios  X  (XRF)  explicada  en  detalle  no 
apartado  4.4.4,  podemos coñecer a composición química do material.  A táboa  4.2 
presenta  as  porcentaxes  de  cada  composto  químico  obtidas  por  esta  técnica 
(porcentaxes en valores Molares):
Figura 4.1: Aspecto visual das mostras do material v-Si.
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Segundo se aprecia  claramente  trátase de un vidro de silicato sodocálcico clásico, 
con  unha  elevada  cantidade  de  sílice,  moderadas  de  óxido  de  sodio,  de  calcio  e 
magnesio,  e  pequenas  concentracións  de  outros  óxidos.  É  de  destacar  a  pequena 
cantidade de alúmina que presenta.
4.2.2 Aluminosilicato Cálcico-Magnésico 
O  segundo  material  estudado  é  un  aluminosilicato  utilizado  na  industria  da 
construción como azulexo para cubrir paredes de cuartos de baño, cociñas, etc. O 
material de traballo non é en estrito senso azulexo utilizado para a construción, pois 
comercialmente o azulexo presenta unha capa de esmalte que lle da o aspecto final. 
Porén,  de  utilizarmos  o  material  con  esa  capa,  o  proceso  sería  máis  complexo, 
intervindo dous materiais diferentes de moi diferentes características. É por iso que, a 
través  da  empresa  Esmaltados  S.A.  puidemos  obter  o  coloquialmente  chamado 
“biscoito” do azulexo, isto é, a cerámica que conforma o azulexo, mais sen a capa de 
esmalte sobre ela. Todo o material procesado provén de un mesmo lote.
O produtor primario do material é unha empresa chamada Cerámica Alcora, empresa 
coa que non tivemos contacto directo, que se adica á produción de cerámicas para 
construción.
O principal motivo para escoller este material é o feito de conter unha cantidade 
intermedia de alúmina entre o v-Si e a c-MA, o que nos permite estudar a influencia 
de este composto nos resultados.
Esta cerámica pódese englobar no grupo dos chamados MCAS, polas siglas dos seus 
compoñentes  (óxido de Magnesio,  óxido de Calcio,  óxido de Aluminio,  óxido de 
Sílice;  en  ocasións  son chamados tamén CMAS).  Utilizaremos esta  nomenclatura 
para nos referir a este material ao longo da presente Tese. 
4.2.2.1 Xeometría e microestrutura
Dispoñemos do material en forma de placa de 500 mm x 300 mm x 7,4 mm, que 
cortamos en anacos máis axeitados para o noso sistema experimental de 80 mm x 
30 mm aproximadamente. 
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O material presenta unha elevada porosidade, é de cor vermella e ten unha estrutura 
microcristalina,  con  tamaño  de  gran  da  orde  de  10-100 μm  de  diferentes 
composicións, e aspecto homoxéneo (ver figura 4.2). A análise da difracción de raios 
X (ver apartado 4.2.2.2) mostra a existencia de cristais de cuarzo e feldespatos, que 
son  aluminosilicatos  nos  que  as  cargas  descompensadas  polo  aluminio  son 
compensadas por catións Na+  (albita,  NaAlSi3O8), K+ (microclina, KAlSi3O8) e Ca++ 
(anortita,  CaAl2Si2O8).  No  gráfico  da  figura  4.5 móstranse  as  proporcións  das 
diferentes fases observadas.
4.2.2.2 Composición química
A composición obtida mediante a técnica de fluorescencia de raios X correspondese 
cos valores anotados na táboa 4.3.
Como  se  pode  apreciar,  trátase  de  un  silicato  con  unha  cantidade  moderada  de 
alúmina e  cantidades semellantes  de óxido de calcio,  de magnesio,  de ferro e  de 
potasio, e cantidades relativamente pequenas de óxido de titanio e de sodio.
a) b)
Figura 4.2: Aspecto do material c-MCAS: a) vista xeral, b) Imaxe S.E.M. da microestrutura 
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Analizando mediante a técnica de espectroscopía de raios X o material precursor, 
atopouse  a  existencia  de  diferentes  composicións  químicas  nos  distintos  grans 
observados ao estudar a microestrutura do material (ver figura  4.4). Se se observan 
conxuntamente  os  datos  de  XRD  e  EDX  vese  que  os  feldespatos  (cálcicos,  e 
potásicos) atópanse en forma cristalina dentro de partículas illadas fundamentalmente.
 Así, atopamos partículas coas seguintes composicións:
• Unha  gran  cantidade  de  partículas  de  tamaño  da  orde  de  80-100 µm,  de 
composición SiO2















Figura 4.3: Proporcións das diferentes fases atopadas mediante XRD no material c-MCAS
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• Grande  cantidade  tamén  de  partículas  de  feldespatos  cálcicos  -anortita, 
CaAl2Si2O8-, con tamaños aproximados de 50 µm.
• En menor medida, partículas de tamaño aproximado aos anteriores, compostas 
de feldespatos potásicos KAlSi3O8 -microclina-.
• Algunhas  partículas  de  tamaños  inferiores  a  10 µm  de  diámetro  con 
combinacións variadas de Si, Fe, Mg, K e Al.
• Partículas en número moi reducido de óxido de Magnesio, con diámetros da 
orde das 10 µm.
• Unha matriz complexa composta por unha mistura de feldespatos potásicos, 
magnésicos,  cálcicos e cuarzo na que se encontran embutidas as partículas 
mencionadas.
4.2.3 Mullita-alúmina
O último dos materiais utilizados na presente Tese Doutoral é un composto formado 
por  unha  matriz  de  mullita  con  unha  fase  dispersa  de  alúmina.  Este  é,  dos  tres 
materiais estudados, o que presenta a maior proporción de alúmina. De aquí en diante 
utilizaremos a nomenclatura c-MA para designar este material.
A  mullita  é  un  silicato  aluminoso  do  grupo  dos  ortosilicatos,  con  fórmula 
estequiométrica  3Al2O3 -  2SiO2.  É  un  material  moi  apreciado  para  aplicacións 
estruturais avanzadas debido a que ten unha alta resistencia mecánica que se mantén 
practicamente  constante  até  temperaturas  próximas  a  1400 ºC,  e  posúe  un  baixo 
coeficiente  de  dilatación  lineal  térmica  e  alta  estabilidade  química.  É  o  único 
composto  cristalino  estábel  en  condicións  atmosféricas  no  sistema  SiO2-Al2O3. 
Segundo a fonte consultada, a temperatura de fusión da mullita pode variar, polo que 
tomaremos como referencia o diagrama de fases publicado por Aksay e Pask en 1974 
[AKSAY1974], no cal a fusión incongruente da mullita dáse aos 1828 ºC.
A alúmina ten unha única fase estábel, α-Al2O3, denominada corindón, κ. Funde a 
2053ºC, e ten unha condutividade térmica relativamente alta (40 W/mK a temperatura 
ambiente  e  10 W/mK a  1000ºC)  e  un  coeficiente  de  dilatación  lineal  térmica  de 
8.8·10-6 K-1. Ten unha boa resistencia ao choque térmico, elevada estabilidade química 
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e  é  un  bo  illante  eléctrico;  é  por  todo  isto  que  a  alúmina  é  moi  prezada  para 
aplicacións ópticas, electrónicas e para refractarios de alta temperatura. 
O  material  foi  fabricado  na  fábrica  de  cerámicas  Refractarios  y  Conceptos 
Cerámicos, S.A., de A Guarda (Pontevedra). As principais características do material 
poden ser vistas na táboa 4.4.
O método de fabricación parte de po de caolín, misturándoos con grans de alúmina 
tabular (cunha pureza do 99,5 %) e alta estabilidade e con unha pequena cantidade de 
alúmina reactiva. 
A mistura é compactada e cocida para que o caolín reaccione coa alúmina reactiva; 
debido a que esta se atopa en concentración inferior á estequiométrica necesaria para 
completar a reacción, ao final o caolín descomponse formando sílice vítrea e mullita.




Dilatación térmica 5,0·10 K ¹ (20-1400⁻⁶ ⁻  ºC)
Condutividade térmica 4,4 W/mK (20 ºC)
Condutividade térmica 5,0 W/mK (1000 ºC)
Tª máxima de traballo 1300 ºC-1500 ºC
M.O.R. En flexión 350-400 kg/cm²




Figura 4.4: Análise EDX das principais partículas no material c-MCAS: a) partícula de cuarzo, b)  
partícula de feldespato potásico (microclina), c) partícula de feldespato cálcico (anortita)
4.2.3.1 Xeometría e microestrutura
A c-MA é un material cerámico de cor branco, gran dureza e de elevada resistencia; 
está constituído por unha matriz cristalina de mullita con unha fase microcristalina 
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dispersa de alúmina, con tamaño de grans da orde dos 100 μm. 
Pódese ver na figura 4.5b o aspecto que presenta a microestrutura, con unha matriz 
de mullita e as partículas de alúmina pura.
Dispoñemos do material en forma de cilindros de 60 mm de diámetro e 6 mm de 
espesura,  que  cortamos  lonxitudinalmente  para  poder  obter  láminas  de 
aproximadamente 20 mm de ancho e 70 mm de longo, que poden ser colocadas no 
soporte do noso sistema experimental para seren procesadas. 
A análise  da  difracción  de  raios  X  revela  a  existencia  de  cristais  de  alúmina 
-corindón- e de mullita en cantidades tales que se axustan perfectamente ao agardado 
(ver figura 4.6).
a) b)
Figura 4.5: Aspecto do material c-MA: a) vista xeral, b) Imaxe S.E.M. da microestrutura 
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4.2.3.2 Composición química
Ao igual  que  cos  anteriores  materiais,  realizamos  fluorescencia  de  raios  X para 
coñecer a composición química de este material, obtendo os seguintes resultados:
Á vista da composición, podemos afirmar que se trata de un aluminosilicato con 
unha composición  aproximada de 2/3 de alúmina  e  1/3  de sílice.  Presenta  tamén 
pequenas cantidades de outros óxidos froito de impurezas nos materiais precursores.
Táboa 4.5: Composición química do material c-MA










Figura 4.6: Análise XRD do material c-MA
Capítulo 4: Caracterización e sistema experimental 55
Se observamos a análise  de EDX realizada sobre as micrografías que mostran a 
microestrutura  do  material  (figura  4.7),  podemos  ver  que  o  corindón se  encontra 
formando partículas de diámetros da orde dos 100 µm, mentres que a mullita forma a 
matriz cristalina do material.
4.3 Sistema experimental
Este capítulo describe de xeito pormenorizado os diferentes elementos dos sistemas 
experimentais utilizados neste traballo, explicando primeiro o dispositivo completo, 




Figura  4.7: Análise EDX do material c-MA: a) análise do material completo. b) análise de unha  
partícula de corindón
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4.3.1 Descrición xeral
O sistema experimental  do Fibrado Láser  presenta  como elementos  esenciais  os 
representados no diagrama de bloques da figura 4.8, que son os seguintes:
• Dúas  fontes  de  enerxía,  que  fornecen  enerxía  de  tipo  mecánica  e 
electromagnética.
• Un material precursor, elemento que vai ser procesado.
• Un produto ou material resultante, que pode ser o mesmo material ao que lle 
foron modificadas  as  propiedades,  ou un novo material  creado a partir  do 
precursor.
• Un proceso ou técnica mediante a cal se transforma, co aporte enerxético das 
fontes, o material precursor no material resultante.
Seguindo este diagrama proposto tan básico, móstrase na figura  4.9 o esquema do 
noso sistema experimental, de xeito que se pode identificar cada elemento da figura 
4.8 con aqueles da figura 4.9:
• Hai dúas fontes de enerxía que fornecen dous tipos de enerxía diferentes:
1. Un láser como fonte de enerxía electromagnética, que é o encargado 
de  producir  un  cambio  físico  por  aporte  enerxético  no  material.  É 
transmitido ao proceso mediante un módulo óptico e cabezal láser.
2. Un sistema neumático  como fonte  de  enerxía  mecánica.  O sistema 
Figura 4.8: Diagrama de bloques do proceso físico de Fibrado Láser
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consta  de  un  compresor  de  aire  -ou  bombona  de  gas  comprimido, 
segundo o caso- que inxecta o gas a alta presión no proceso a través de 
unha tobeira de Laval, producindo un fluxo supersónico.
• O  material  precursor  no  sistema  é  unha  das  platinas  cerámicas  das 
diferentes composicións relatadas no apartado 4.2.
• O resultado  desexado é  a  produción de  micro-  e  nanofibras  cerámicas 
amorfas.
• O proceso utilizado para producir fibras cerámicas a partir do material sen 
unha  preparación  preliminar  nin  condicións  atmosféricas  especiais  é  o 
Fibrado Láser.
4.3.2 Elementos do sistema
Segundo o visto no apartado anterior, o sistema consta de un elemento que aporta 
enerxía  mecánica  mediante  un  gas  presurizado,  outro  de  aporte  de  enerxía 
electromagnética -é dicir, un láser-, un cabezal que inxecte ambos aportes enerxéticos 
Figura 4.9: Esquema do sistema experimental de Fibrado Láser utilizado
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no proceso,  e  un sistema de fixación do material  precursor  e  recollida  das  fibras 
producidas. A seguir explicamos en detalle as características de cada elemento. 
Describimos  brevemente  o  sistema de  aporte  de  enerxía  mecánica,  para  despois 
explicar o sistema de aporte de enerxía electromagnética -que non é mais que un láser 
de alta potencia-. En principio o que utilizamos foi un láser de CO2, mais tamén se 
realizaron probas con un láser de fibra para poder estudar a influencia do tipo de láser 
na produción das fibras, pois a diferente lonxitude de onde será absorbida de xeito 
diferente polo material precursor. Debemos ter en conta que, se ben a absorción dos 
materiais precursores en estado sólido é, en xeral, facilmente coñecida, a absorción 
dos  mesmos  en  estado  líquido  é  unha  incógnita,  ao  non  coñecer  exactamente  o 
proceso de fundido, no que unhas fases poden estar disgregadas mentres que outras 
continuar  existindo,  e  o  que  é  máis  importante,  non  temos  información  sobre  a 
absorbancia neste estado, e esta é unha característica fundamental ao traballar con 
láser.
Vaise  describir  tamén o  que  é  o módulo  óptico  e  o  cabezal  láser  e  cal  é  a  súa 
utilidade. Finalmente será descrito o sistema de fixación do material precursor, así 
como do sistema de recollida de fibras.
4.3.2.1 Sistema de aporte de gases
Como xa foi mencionado en apartados anteriores, o sistema de aporte de enerxía 
mecánica está conformado por unha tobeira de Laval que permite inxectar o gas a 
velocidade supersónica no lugar de procesado, un compresor ou unha bombona de 
gas presurizado e os elementos neumáticos necesarios para levar o gas até o lugar de 
procesado. Cando o gas atravesa a tobeira de Laval, alcanza o réxime supersónico. O 
gas chega ao núcleo de corte, entrando entón en contacto directo co material fundido 
e producindo unha transferencia de momento cinético entre o gas e o material; así, o 
material é retirado mediante dous procesos simultáneos: fricción viscosa, levando o 
material  cara  abaixo  polo  arrastre  que  produce  a  fricción  co  gas,  e  gradiente  de 
presión, provocando que o material flúa cara onde a presión é menor. 
Para estudar a influencia da utilización de diferentes gases de arrastre na produción 
de fibras, realizamos probas con tres gases diferentes: Argon, Aire comprimido seco e 
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aire comprimido cunha cantidade variábel de vapor de auga. Agardamos que o argon, 
ao ter unha masa maior que a do aire, permita un mellor arrastre do material fundido, 
ao imprimir un maior momento cinético.
Así, para as probas con Argon utilizamos unha bombona de 50 litros de Argon con 
unha pureza do 99,96-99,98 % segundo o provedor, Praxair España, S.L. O Argon é 
un gas incoloro, inodoro, insípido e non tóxico, con unha gravidade específica de 
1,38, é dicir, un 25 % maior que a do aire. Non é corrosivo nin inflamábel e ten unha 
baixa condutividade térmica e baixa solubilidade en auga.
O aire  é  aportado por  un  compresor  eléctrico  que  nos  permite  un  fluxo de aire 
estábel e presións de até 12 bar. Nos casos nos cales foi necesario a utilización de 
maior  presión,  o  compresor  foi  cambiado por unha bombona de 50 litros de aire 
comprimido, subministrada pola mesma casa que o Argon.
Para  completar  o  estudo,  realizamos  probas  introducindo  vapor  de  auga  no aire 
comprimido. Este vapor foi introducido mediante unha montaxe experimental (ver 
figura 4.10), na cal misturamos aire seco con aire saturado de vapor de auga. O aire 
que  chega  á  tobeira  de  Laval é  un  aire  con  humidade  relativa  e  temperatura 
controladas,  analizadas  mediante  un  termo-higrómetro  dixital  modelo  Vaisala 
Humicap HMT338. A este sistema de análise chega o aire dende un conector 'T', no 
que se unen dous fluxos de aire diferentes:  por unha banda,  aire seco procedente 
directamente do compresor de aire, cuxo caudal é controlado mediante unha chave de 
agulla;  pola  outra,  aire  húmido,  procedente  de  un  sistema  experimental  de 
humidificación  do  aire.  En  dito  sistema  faise  pasar  inicialmente  o  aire  seco 
procedente do compresor por un serpentín onde é quentado por unha cinta térmica, 
aumentando así a súa capacidade de contención de vapor de auga; seguidamente, o 
aire seco quente introdúcese nun evaporador, onde unha gran cantidade de auga é 
quentada con un calefactor para producir vapor de auga, producindo así un fluxo de 
aire húmido. Mediante a información do termo-higrómetro realizamos un axuste do 
sistema, regulando a temperatura e humidade relativa ate obter as desexadas. 
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Figura 4.10: Esquema do dispositivo utilizado para o control da humidade do aire utilizado como  
gas de arrastre
Todo este dispositivo foi construído en base aos cálculos realizados para manter un 
fluxo supersónico na saída da tobeira de  Laval, aínda cando o aire for saturado de 
vapor de auga, co conseguinte aumento de masa. 
4.3.2.2 Láser CO2
No  presente  traballo  o  láser  de  CO2 foi  o  mais  utilizado,  realizando  con  el  a 
meirande parte dos experimentos. O estudo do proceso físico de produción de fibras 
permitiu determinar que un material con un comportamento viscoso mais forte que a 
mullita-alúmina  (con  un  cambio  na  viscosidade  mais  suave)  permite  unha  maior 
produción de fibras; así,  decidiuse pasar a utilizar o vidro de silicato sodocálcico, 
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dado que presenta un comportamento viscoso forte, sendo entón mais apto para o 
fibrado  mediante  a  técnica  de  Fibrado  Láser.  Por  outra  banda,  a  absorción  da 
lonxitude de onda de un láser de CO2 é moito maior no vidro de silicato sodocálcico 
do que aquela para a lonxitude de onda de un láser de Nd:YAG (1064 nm).
Nun láser de CO2 o medio activo está formado por un tubo no cal temos un 10 % de 
CO2, un 40 % de N2 e un 50 % de He aproximadamente. A radiación láser provén do 
salto  entre  dous  niveis  de  vibración  da  molécula  de  CO2.  Os  outros  gases  son 
incluídos para mellorar a eficiencia debido ás interaccións coa molécula de CO2.
O bombeo nun láser de CO2 realízase tipicamente mediante descarga eléctrica, aínda 
que tamén existen outros sistemas de bombeo como o bombeo por radio frecuencia. A 
colisión  dos  electróns  coa  molécula  de  CO2,  ou  a  transferencia  de  enerxía  das 
moléculas de N2 producen a excitación da molécula, para xerar así a radiación láser. A 
enerxía  excedente  da  molécula  de  CO2 é  absorbida  polo  Helio,  acelerando  así  o 
decaemento  ao  estado  fundamental  e  mellorando  a  eficiencia  do  láser 
[DORRONSORO1996]. 
O láser CO2 permite obter radiación con dúas lonxitudes de onda diferentes, 10,6 μm 
e 9,6 µm,  se ben a primeira é mais intensa do que a segunda, polo que o deseño dos 
láseres de CO2 se realiza de tal xeito que se evita a segunda de elas.
O láser de que se dispón para o presente traballo é un láser  marca  Rofin Sinar, 
modelo  DC 035  (figura  4.11),  con  unha  potencia  máxima  en  modo  continuo  de 
3500 W.  Móstranse  na  táboa  4.6 as  características  principais  aportadas  polo 
Figura 4.11: Fotografía do láser modelo DC 035 Rofin Sinar
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fabricante.  O  número  característico  é  unha  indicación  da  calidade  do  feixe  láser 
emitido, sendo K=1/M², onde M² é o factor chamado calidade de feixe (ecuación 4.1), 
que é a relación do Produto de parámetros do feixe (BPP polas siglas en inglés) do 
feixe real e aquel de un feixe ideal Gausiano na mesma lonxitude de onda. O BPP, á 
súa vez, é o produto do ángulo da diverxencia do feixe -w(z)- e o radio do feixe na 





BPP=w (z )· z (4.2)
Para  o  guiado do feixe  láser  foi  utilizado  un espello  da  marca  Precitec modelo 
SU50NJ/N, de aluminio cuberto de níquel, que permite a curvatura do feixe 90º para 
atacar o material precursor na dirección vertical.
4.3.2.3 Láser de Fibra
Para realizar un estudo comparado dos resultados obtidos con diferentes lonxitudes 
de ondas e características ópticas, utilizamos un segundo láser, o modelo IPG YLR 
3000 (figura 4.12). A táboa 4.7 da conta das principais características de este modelo 
de láser.
Táboa 4.6: Características principais do láser de CO2 Rofin DC 035
Propiedade Valor
Tipo de bombeo Radio Frecuencia
Potencia de saída 350-3500 W
Número característico de feixe K = 0.95
Frecuencia de pulso CW ou 2 – 5000 Hz
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Desde o punto de vista do tipo de láser, é un láser cuxo medio activo é unha fibra 
óptica de vidro de silicato dopada con Iterbio ³ [PASCHOTTA2008].⁺
O feito de ser o medio activo en forma de fibra implica que a radiación non viaxa 
entre dous espellos como nos láseres de CO2  para amplificar a radiación, senón que 
vai  sendo amplificada ao largo de toda a fibra e cando chega ao extremo final a 
radiación ten percorrido suficiente lonxitude no medio como para saír amplificada até 
a potencia desexada.
O bombeo neste láser de fibra é mediante díodos láser de alto brillo, que emiten 
sobre  a  fibra  directamente,  provocando  a  excitación  do  Iterbio+3,  e  o  posterior 
decaemento ao estado fundamental. Ao atoparse o ión de iterbio dentro de unha rede, 
os niveis atópanse alterados, polo que a emisión que de producirse no ión illado seria 
de 976 nm ou 1025 nm, resulta ser en 1070 nm, lonxitude de onda típica de este tipo 
Figura 4.12: Fotografía do Láser de Fibra YLR-3000
Táboa 4.7: Características principais do láser de fibra YLR-3000 fornecidas polo fabricante
Propiedade Valor
Tipo de bombeo Díodo láser
Potencia de saída 3000 W
BPP tras a fibra de traballo <4
Consumo típico 10 – 12 kW
Frecuencia de Pulso CW – 5 kHz
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de láseres [KURKOV2006].
Este modelo de láser permite obter un feixe láser con un maior brillo que co láser de 
CO2,  permitindo  así  focalizar  nunha  área  mais  pequena  e  dando  unha  maior 
irradiancia, óptimo para procesamentos como corte ou soldadura (grazas todo isto a 
producir  un feixe Gausiano de  grande calidade). Ademais,  debido a  emitir  nunha 
lonxitude de onda tan curta (1,07 μm é infravermello próximo), é posíbel o guiado da 
radiación mediante fibra óptica, o que permite unha maior versatilidade á hora de ser 
utilizado. 
Por mor do feito de que a radiación emitida por este láser emerxe de unha fibra 
óptica,  o feixe non se produce colimado, senón que a radiación sae cun rango de 
ángulos respecto da normal á superficie de saída da fibra moi elevado. Para poder 
focalizar correctamente o feixe será necesario, antes de dirixilo até a lente, pasar por 
un sistema de colimación. Por este motivo,  conectado á saída da fibra óptica que 
transporta  a  radiación  láser  provinte  do láser  de  fibra  temos  un colimador  marca 
HighYAG Lasertechnologie (ver figura  4.13), que permite non só colimar o feixe, 
mais tamén modificar o diámetro do feixe colimado emerxente,  cambiando así  as 
características ópticas do mesmo -ao reducir o diámetro do feixe, a profundidade de 
foco cando se focaliza o feixe é maior, reducindo a irradiancia -potencia por unidade 
de área, medida en W/m²- dispoñíbel para o procesado.
Figura 4.13: Esquema do colimador-zoom do feixe láser HighYAG Lasertechnologie.
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A gráfica  da  figura  4.14 mostra  a  relación  entre  a  posición  do  colimador  e  o 
diámetro do feixe láser emerxente,  o que nos permite manter o control sobre este 
factor.
4.3.2.4 Cabezal e módulo óptico
Igual que en outros métodos de procesamento de materiais con láser, é necesario 
focalizar o feixe láser sobre o material precursor, para lograr os elevados niveis de 
irradiancia necesarios para levar a cabo o proceso.
























Figura 4.14: Axuste do diámetro do feixe láser coa posición do colimador 
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Así pois, será necesario interpoñer unha lente converxente entre a saída do láser e a 
peza obxectivo, focalizando toda a radiación do láser nun área de reducido tamaño, 
incrementando así a irradiancia até niveis que permitan fundir o material obxecto. 
Segundo a posición do plano focal respecto do material precursor, o tamaño da área 
de focalización sobre a peza variará.  Esta  é a función do módulo óptico:  permite 
regular a posición do plano focal respecto á peza para achegalo ou separalo segundo o 
interese de cada momento.
O  módulo  óptico  utilizado  en  este  traballo  foi  deseñado  e  construído  no 
Departamento  de  Física  Aplicada  nun  proxecto  anterior  [CUIÑA2010],  que  nos 
permite desprazamentos da lente de xeito manual, sinxelo e controlado.
A lente utilizada en todos os experimentos nesta Tese Doutoral foi de Seleniuro de 
Zinc (ZnSe), con unha distancia focal de 7,5'' -190,5 mm- para o láser de CO2; para o 
láser de Fibra a lente foi unha de Sílice, con unha distancia focal de 200 mm. 
Figura 4.15: Esquema do cabezal láser co módulo óptico e a tobeira supersónica de Laval e trazado 
interior do feixe láser
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A seguir do módulo óptico, encóntrase o cabezal láser, tamén deseñado e construído 
no departamento e  froito  de varios  proxectos  [RODRÍGUEZ2004,  GÓMEZ2007], 
que incorpora as tobeiras que inxectan gases no proceso; en el atopamos dúas tobeiras 
con funcións totalmente diferenciadas:
• Unha tobeira converxente coaxial co feixe láser, pola que é expulsado o gas de 
protección, que pode ser aire comprimido a baixa presión; a súa única función 
é a de protexer a lente do material que poida saír en dirección vertical dende a 
peza procesada,  pois poderíase pegar na superficie inferior da lente,  o que 
pode chegar a supor a rotura da mesma.
• Unha tobeira non coaxial, supersónica, de Laval encargada de inxectar o gas 
de arrastre sobre o volume de material fundido. 
Figura 4.16: Fotografía real do cabezal e o módulo óptico
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Figura 4.17: Configuración da inxección do gas de arrastre en función da posición da tobeira
A  tobeira  non  coaxial  atópase  ancorada  en  unha  mesa  de  desprazamento 
micrométrico, que permite un movemento lineal para separar ou achegar a tobeira ao 
feixe láser (ver figura  4.17), permitindo así modificar a posición exacta dentro do 
volume de material fundido onde o gas é inxectado, o que vai mudar o xeito en que o 
proceso se desenvolve, como xa foi explicado no capítulo 3.
4.3.2.5 Sistema de fixación e recollida
Para levar a cabo o proceso, é necesario dispor de un sistema de fixación do material 
precursor,  que  permita  realizar  un  desprazamento  relativo  peza-feixe  láser.  Este 
movemento  é  realizado  por  unha  mesa  modelo  Lantec 2000,  cuxo  movemento  é 
xestionado por un sistema de control numérico marca Fagor modelo 8055 M. Neste 
sistema é posíbel introducir programas de traballo en linguaxe ISO, para controlar o 
láser, o movemento relativo feixe láser-material precursor e as válvulas dos gases de 
Figura 4.18: Diagrama do fixación do material precursor dentro do sistema de fixación e recollida
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arrastre e protección.
Para soportar a peza, evitar que se mova durante o proceso -alén do movemento 
producido pola mesa- e, ao mesmo tempo, realizar a función de recollida das fibras 
producidas, dispoñemos de un sistema de fixación e recollida de deseño e fabricación 
propios unido á mesa Lantec, pensado para facilitar o proceso de colocación da peza, 
procesado,  retirada  do  material  de  refugallo  resultante  e  recollida  das  fibras 
producidas.
A figura 4.18 mostra un esquema do sistema de soporte do material precursor. Para a 
recollida das fibras producidas, o sistema de fixación do material precursor atopase 
encerrado nunha caixa que dispón de unha apertura superior pola que entra o feixe 
láser  e  o  gas  de  arrastre,  e  unha segunda apertura  frontal  que inclúe  unha grella 
metálica,  de  xeito  que  o  fluxo de  gas  de  arrastre  pode saír  libremente  sen  crear 
correntes  dentro  da  caixa  que  poidan  influír  no  proceso,  capturando  as  fibras 
producidas no seu interior; alén de mais, a grella permite observar o proceso a través 
de ela. No lateral existe unha porta que se abre despois de rematado o proceso para 
poder  acceder  ao interior  e  proceder  á  recollida  das  fibras.  A figura  4.19 é  unha 
fotografía  do  sistema  completo.  Con  este  sistema  evitamos  o  esparexemento  das 
fibras no aire produto da enerxía que imprime ao proceso o gas de arrastre, que fai  
que as fibras saian expulsadas da zona de corte a grande velocidade.
Figura  4.19:  Fotografía  do  sistema  de  fixación  do  material  precursor  e  recollida  das  fibras  
producidas
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4.4 Caracterización
As  diferentes  técnicas  utilizadas  pretenden  analizar  a  composición,  morfoloxía, 
microestrutura, distribución estatística de diámetros e cantidade de fibras producidas, 
e avaliar a concordancia do observado co modelo matemático do proceso de Fibrado 
Láser previamente proposto.
Primeiro realízase un estudo xeral, no cal se toma conta das características das fibras 
producidas,  así  como  dos  cambios  que  no  material  precursor  se  producen. 
Seguidamente  continuamos o estudo con dúas  técnicas  morfolóxicas,  como son a 
microscopía electrónica de varrido -para poder observar grande cantidade de fibras, e 
realizar  un  estudo  sistemático  da  distribución  de  diámetros-  e  a  microscopía 
electrónica  de  transmisión  -que  nos  permite  analizar  a  xeometría  das  fibras  e  a 
estrutura  das  mesmas  mediante  difracción de  electróns-.  A continuación analízase 
mediante fluorescencia de raios X o material precursor e as fibras producidas, o que 
permite coñecer a composición química e observar se existen mudanzas en ela. Para 
rematar, a difracción de raios X apórtanos a información sobre a cristalinidade do 
material estudado. 
4.4.1 Caracterización preliminar
O  estudo  xeral  das  características  das  fibras  producidas  mediante  a  técnica  de 
Fibrado Láser é o mais inmediato á realización do proceso. Trátase de unha análise 
cualitativa e  cuantitativa,  analizando tanto as fibras  como o resultado do material 
precursor, observando o material solidificado produto do proceso.
As  fibras,  despois  de  seren  producidas,  son  levadas  en  primeira  instancia  a  un 
pequeno forno de secado, onde son sometidas a unha temperatura de 40 ºC durante 24 
horas,  para  eliminar  a  humidade  que  puideren  presentar  -especialmente  aquelas 
producidas mediante a introdución de vapor de água no gas de arrastre-. 
Seguidamente,  realízase  unha  revisión  coidadosa  por  se  houber  algún  anaco  de 
material precursor enleado entre as fibras, pois podería darse o caso, sendo como é o 
proceso tan violento, en ocasións pequenos anacos de material rompen e caen entre as 
fibras. É necesario retiralos das fibras pois poderían alterar as medidas posteriores.
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As  fibras  son  entón  pesadas  nunha  balanza  dixital  modelo  Scaltec SBA41,  de 
precisión 0,001 g, e almacenadas finalmente nun secador, de xeito que evitaremos así 
que adsorban auga durante a súa almacenaxe, e posterior preparación de mostras para 
as  diferentes  análises  subseguintes.  Coa  medición  exacta  da  masa  de  fibras 
producidas poderemos analizar a eficiencia de produción de fibras en función dos 
diferentes parámetros estudados. Nos anexos atópase explicada a análise dos erros 
derivados do sistema de recollida e pesado das fibras.
4.4.2 Microscopía electrónica de varrido 
Debido  ao  tamaño  nanométrico  das  fibras  producidas,  é  necesario  utilizar  un 
microscopio electrónico de varrido para poder observalas e analizalas, pois resultan 
invisíbeis para un microscopio óptico. 
Nun microscopio electrónico un feixe de electróns é acelerado e guiado mediante 
lentes  electromagnéticas  e  realiza  un  varrido  sobre  a  mostra  a  estudar.  Mediante 
diferentes detectores, recóllense os electróns que son emitidos dende cada punto do 
material,  e  son  convertidos  en  imaxes  que,  segundo o  tipo  de  detector  utilizado, 
aportan moi diferente información [DÍAZ2002].
A voltaxe que se adoita aplicar neste tipo de microscopios ao feixe de electróns é de 
entre 20 e 40 KV. Así, parte dos electróns do feixe serán dispersados despois de sufrir 
procesos inelásticos de ionización contra os átomos do material perdendo moita da 
enerxía inicial; estes electróns levan pois unha moi baixa enerxía (máximo até 50 eV, 
límite que ben dado polo deseño dos propios detectores, de tipo Everhart-Thornley) e 
son chamados secundarios. O detector utilizado para captar estes electróns pode estar 
colocado  nun  lateral  do  sistema,  en  un  ángulo  grande  con  respecto  ao  feixe  de 
electróns  (o  chamado  LEI,  polas  siglas  en  inglés  de  Lateral  Electron Image)  ou 
formando unha coroa circular concéntrico co feixe de electróns (SEI, polas siglas en 
inglés  Secondary  Electron  Image).  Debido  a  pequena  enerxía  de  este  tipo  de 
electróns, só poden emerxer dende unha profundidade moi limitada da superficie (uns 
poucos  nanómetros)  polo  que  aportan  moita  información  sobre  a  morfoloxía 
superficial do material. Canto menor é a profundidade, menor é tamén o ángulo de 
saída do material, polo que o detector SEI permite obter unha resolución maior.
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Segundo o  método  utilizado  no microscopio  para  producir  o  feixe  de  electróns, 
defínese o microscopio electrónico como termoiónico ou de efecto campo (FESEM 
polas siglas en inglés). No caso do termoiónico, o cátodo de tungsteno é levado a 
unha  temperatura  elevada  que  permite  que  os  electróns  libres  do  material  sexan 
expulsados do mesmo; a  continuación,  un campo electromagnético aceléraos  para 
seren lanzados contra a mostra. Por outra banda, nun microscopio de efecto campo 
non se somete a alta temperatura o cátodo; pola contra, unha elevada diferencia de 
potencial (tipicamente >10⁷ V/cm) é aplicada entre a mostra e o cátodo, permitindo 
que os electróns salten a barreira de potencial que supón a función de traballo do 
material mediante o efecto túnel e sexan acelerados cara a mostra. Con este método 
lógranse densidades de corrente de entre 1000 e 10⁶ A/cm, que resultan ser centos de 
veces superiores aquelas producidas en un canón termoiónico aplicándolle o mesmo 
potencial [GOLDSTEIN1981].
Na presente Tese foron utilizados dous modelos  de microscopios electrónicos de 
varrido: un de de emisión de campo de ultra alta resolución, o modelo  JEOL JSM-
6700F, e outro termoiónico, o Philips XL30. Este último foi utilizado para observar a 
microestrutura dos materiais precursores, e analizar mediante o EDX incorporado no 
microscopio  a  composición  das  partículas  observadas.  A  resolución  de  este 
microscopio é moi inferior ao FESEM, sendo de 3,5 nm, mais do que suficiente para 
analizar a superficie dos materiais. O primeiro modelo de microscopio, o JEOL foi 
utilizado  para  estudar  as  distribucións  de  diámetros  das  fibras.  A súa  resolución 
supera as necesidades do presente estudio, pois alcanza unha resolución de 1.0 nm 
(cun voltaxe de aceleración de 15-30 kV). Permite a análise de electróns secundarios 
mediante o detector LEI ou mediante o detector SEI.
Para preparar as mostras que se introducen no microscopio, tómase unha pequena 
cantidade de fibras e colócanse sobre un adhesivo de carbono; o adhesivo é colocado 
sobre un soporte que vai permitir o seu posicionamento dentro do microscopio. 
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Debido  a  que  os  materiais  utilizados  son  illantes  eléctricos,  se  a  mostra  fose 
introducida  sen  mais,  aparecería  o  problema  de  que  o  feixe  de  electróns  carga 
electricamente a zona das fibras sobre a que se focaliza, aumentando así o brillo até o 
punto de non permitir obter unha imaxe adecuada para o seu procesamento posterior. 
Por isto, é necesario recubrir con unha pequena capa de ouro as mostras. Foi utilizada 
unha  unidade  para  recubrimento  con  ouro  Emitech K550X  (con  evaporador  de 
C Emitech K250) que permite crear un recubrimento suficientemente fino como para 
non afectar ás imaxes a realizar no microscopio, mais suficiente para retirar a carga 
eléctrica da mostra. 
4.4.2.1 Espectroscopía de raios X
A espectroscopía de raios X (EDS polas siglas en inglés) é unha técnica que permite 
coñecer,  de  xeito  cualitativo,  os  elementos  químicos  constitutivos  do  material  de 
estudo.
Con esta técnica poderemos estudar de xeito cualitativo diferentes partes da mostra, 
Figura 4.20: Esquema dos elementos básicos de un microscopio electrónico de varrido
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confirmando que non exista unha distribución heteroxénea dos diferentes elementos 
químicos constitutivos, complementando así a información aportada pola técnica de 
fluorescencia de raios X, que analiza de xeito global o material ao ser estudado en 
forma de po.
Na dotación de microscopía electrónica de que a Universidade de Vigo dispón no 
centro de Apoio científico e tecnolóxico á Investigación -CACTI- dispoñemos de un 
dispositivo  para  a  realización  da  técnica  de  Energy-dispersive  X-ray  spectroscopy 
-EDS- dentro do propio microscopio de varrido FESEM Jeol 6700F.
4.4.2.2 Análise xeométrica
Utilizamos o microscopio electrónico de varrido para obter unha grande cantidade 
de  imaxes  das  fibras  producidas  durante  o  proceso  de  Fibrado  Láser,  e  seren 
utilizadas en un estudo estatístico dos seus diámetros en función das condicións de 
traballo utilizadas en cada caso.
Coa intención de que a análise estatística sexa fiábel, e evitar posíbeis distorsións 
por  truncar  a  distribución  de  diámetros,  tomamos  imaxes  a  dúas  diferentes 
magnificacións, de xeito que poderemos observar fibras extremadamente finas, mais 
tamén  aquelas  que  por  ser  mais  grosas  non  son  observábeis  nas  imaxes  de  alta 
magnificación.  Así,  tomamos  2  imaxes  con  unha  magnificación  x500  en  lugares 
aleatorios de cada mostra. Utilizamos para iso o detector LEI, que permite unha maior 
profundidade de campo aínda que produce imaxes de menor resolución, algo que a 
esta  magnificación  non  resulta  un  problema.  A distancia  de  traballo  é  fixada  en 
8.0 mm,  e  o  voltaxe  a  10 kV,  se  ben  en  algunha  mostra  que  puider  presentar 
dificultades de imaxe debido á carga reducimos o voltaxe a 5 kV.
Seguidamente, tomamos 20 imaxes con unha magnificación x5000, tamén de xeito 
aleatorio para evitarmos a análise subxectiva das imaxes obtidas. As condicións son 
semellantes  ás  condicións  utilizadas  para tomar as  imaxes  a  baixa magnificación, 
mais utilizando o detector de electróns SEI para poder obter imaxes mais nítidas, 
perdendo profundidade de campo.
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Unha vez obtidas todas as imaxes, procedemos á súa análise; utilizando un software 
de  procesamento  de  imaxes  dixitais  [RASBAND1997] realizamos  a  medición  do 
diámetro de todas e cada unha das fibras observadas, que poden ser, en función da 
calidade das imaxes e das zonas escollidas, da orde de 200-400 fibras por mostra.
Cos datos obtidos realizamos os cálculos estatísticos oportunos que nos permitan 
calcular a distribución de diámetros das fibras en cada mostra, para posteriormente 
analizar  e  comparar  os  resultados  en  función das  condicións  de cada  proba.  Nos 
anexos  pódese  ver  a  análise  de  erros  realizada  sobre  o  cálculo  das  variábeis 
estatísticas.
4.4.3 Microscopía electrónica de transmisión
A vantaxe que presenta este microscopio respecto do microscopio electrónico de 
varrido é que permite unha resolución maior que aqueles, sendo idóneo para estudar a 
microestrutura e morfoloxía das fibras resultantes do proceso de Fibrado Láser de 
xeito cualitativo.
Figura 4.21: Imaxe que exemplifica o sistema utilizado para medir as fibras
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Existen importantes diferenzas entre un microscopio electrónico de varrido e un de 
transmisión.  Neste  último,  o  feixe  de  electróns  atravesa  a  mostra,  e  realízase  a 
detección  por  baixo  dela[DÍAZ2002].  Ao  atravesar  a  mostra,  teñen  lugar  varios 
procesos: procesos elásticos nos que os electróns incidentes son dispersados sen perda 
de enerxía e procesos inelásticos nos que ceden parte da súa enerxía aos electróns 
internos do material. A lente obxectivo focaliza os feixes dispersados e forma unha 
primeira  imaxe  intermedia.  Esta  imaxe  producida  pola  lente  obxectivo  presenta 
aberracións que son corrixidas por un grupo de lentes colocadas xusto despois das 
lentes obxectivo. Finalmente o feixe atravesa as lentes proxectoras que se encargan de 
aumentar o tamaño da imaxe até ser visíbel, e alcanza unha pantalla fluorescente onde 
se visualiza a imaxe. Retirando a pantalla fluorescente o feixe é captado por unha 
cámara  (nos  microscopios  antigos  unha  cámara  de  película,  nos  modernos  unha 
Figura 4.22: Esquema dos elementos de un microscopio electrónico de transmisión
Capítulo 4: Caracterización e sistema experimental 77
cámara dixital).
A preparación das mostras segue o método xeral para este tipo de microscopios, sen 
necesidade  de  aplicar  tratamentos  especiais  á  mostra:  collemos  unha  pequena 
cantidade  de  fibras,  engádense  uns  poucos  mililitros  de  butanol  e  utilizamos  un 
morteiro  de  ágata  para  tratar  de  que  as  fibras  sexan  curtas  dabondo  para  seren 
utilizadas. A continuación, introducímolas en un pequeno bote e colocámolo en un 
dispositivo  ultrasónico  para  que  as  fibras  se  disgreguen  e  evitar  así  as  grandes 
concentracións  das  mesmas.  Finalmente,  tomamos  con unha pipeta  unha pequena 
cantidade da disolución, e deixamos unha gota sobre unha grella de cobre con 400 μm 
de paso, e recuberta de carbono, tipo 400Mesh–Formvar+carbono. Tras un tempo de 
secado  de  unha  hora,  pódese  proceder  a  meter  a  grella  coa  mostra  de  fibras  no 
microscopio. 
4.4.3.1 Difracción de electróns
A difracción de electróns é unha proba complementaria á difracción de raios X, que 
nos aporta información da cristalografía do material estudado. 
A  diferenza  da  difracción  de  raios  X,  as  partículas  retrodispersadas  non  son 
presentadas  en  función  do  ángulo,  senón  que  se  realiza  unha  representación 
bidimensional  das  mesmas,  obtendo  así  unha  imaxe  transformada  da  rede  de 
difracción obxecto (a estrutura cristalina do material),  na cal os puntos con maior 
brillo son aqueles que se corresponden co ángulo ao que segundo a lei de Bragg serán 
difractados os electróns ao golpearen unha rede con distancia entre planos d. Así, 
analizando as distancias entre os puntos brillantes de unha imaxe de difracción de 
electróns poderemos coñecer as distancias entre os planos na dirección do feixe de 
electróns. 
No caso de nos atopar con un material amorfo, a imaxe obtida terá o aspecto daquela 
presentada na figura 4.23b, que non mostra puntos de difracción debidos á difracción 
entre planos cristalográficos.
Para poder obter imaxes da difracción de electróns, foi necesario utilizar un segundo 
microscopio da dotación do CACTI, o modelo  Philips CM-20, que a pesar de non 
dispoñer  de  cámara  CCD,  si  permite  a  captura  das  imaxes  en  papel  fotográfico, 
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podendo así presentar os resultados gráficos da difracción.
As  mostras  analizadas  son aquelas  xa  preparadas  para  a  análise  en  microscopía 
electrónica de transmisión visto no apartado 4.4.3.
4.4.3.2 Análise morfolóxica e microestrutural
A obtención de imaxes de microscopía electrónica de transmisión permite observar a 
superficie das fibras con gran detalle, de xeito que se pode estudar cualitativamente a 
xeometría das fibras producidas. As imaxes obtidas mediante difracción de electróns 
aportan  información  microestrutural  das  fibras.  Non  se  levou  a  cabo  un  estudo 
cuantitativo  das  mesmas  porque  non  aporta  nova  información  alén  da  xa  obtida 
mediante a microscopía electrónica de varrido.
4.4.4 Fluorescencia de raios X
A fluorescencia de raios X (XRF polas siglas en inglés) é unha técnica que nos 
permite coñecer a composición química de un material. Os datos que aporta poden ser 
alén de cualitativos, cuantitativos, sempre que se compare o resultado cos resultados 
de materiais coñecidos.
A técnica utiliza a emisión fluorescente de radiación X que se xera ao excitar unha 




 Figura 4.23: Imaxes da difracción de electróns: a) material cristalino, b) material amorfo
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Os  raios  X  incidentes  poden  expulsar  electróns  de  capas  interiores  do  átomo, 
deixando o átomo en un estado excitado; entón, os electróns de capas mais externas 
ocupan os lugares vacantes por seren estes menos enerxéticos, e o exceso enerxético 
resultante  desta  transición  é  emitido  en  forma  de  fotóns,  chamados  radiación 
fluorescente  ou  secundaria.  Como  a  enerxía  que  levan  os  fotóns  depende  só  da 
diferencia de enerxías entre a capa na que se atopaba o electrón que fai o salto e a 
capa na que está a vacante, esta radiación de fluorescencia é característica para cada 
elemento químico,  de xeito  que se pode identificar un elemento coñecendo o seu 
esquema orbital [STOUT1989]. 
Para evitar as posíbeis distorsións debidas a diferencias no método de preparación 
das mostras ou da realización do XRF, tomamos a precaución de realizar o proceso 
sempre baixo as  mesmas condicións,  de xeito  que se poida comparar  o  resultado 
obtido para as fibras e para o material precursor. Así, 0,1 g de cada material foron 
moidos por separado até lograr po con tamaño de gran iguais. Os pos foron entón 
misturados con Borato de litio (Li2B3O7)  quentados nun crisol  e embutidos en un 
molde  para  crear  unha  base  de  material  homoxénea.  Esta  é  analizada  mediante 
fluorescencia de raios X, obtendo resultados semi-cuantitativos. O proceso foi feito 
para cada material precursor, e para as fibras producidas con cada un deles.
A comparación entre fibras e materia prima permite obter resultados exactos, pois 
ambas  mostras  foran  preparadas  mediante  o  mesmo  método.  Xa  que  logo, 
dispoñemos  de  dúas  fontes  de  información:  a  semi-cuantitativa  que  aporta  a 
información da composición do material, e a comparada que aporta a información 
relativa aos posíbeis cambios na composición debido ao proceso de Fibrado Láser.
O sistema utilizado para realizar o estudo é un Espectrómetro SIEMENS SRS 3000; 
o xerador de raios X de este aparello ten un voltaxe de aceleración de 10-60 kV (é 
dicir, poderemos emitir fotóns con 10-60 keV), e 5-100 mA. 
4.4.5 Difracción de raios X
Os efectos de difracción son observados sempre que unha onda calquera atravesa 
elementos de tamaños comparábeis á escala da lonxitude de onda da propia onda. Se 
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os elementos son periódicos (formando por exemplo unha rede) a difracción produce 
efectos de interferencia construtiva e destrutiva, creando zonas iluminadas e zonas 
non iluminadas. Analizando os tamaños de ditas zonas, pódese calcular o tamaño da 
rede de difracción.
Dado que as distancias interatómicas en cristais e moléculas son da orde de 0,15-
0,4 nm, e esta lonxitude correspondese con lonxitudes de onda de raios X de enerxías 
entre 3 e 8 KeV, deberan ser observábeis fenómenos de interferencia construtiva e 
destrutiva  cando  se  ataca  con  un  feixe  de  raios  X  a  unha  estrutura  cristalina 
[BIRKHOLTZ2006].
Así, se focalizamos un feixe de raios X contra unha mostra cristalina calquera, e 
despois analizamos a cantidade de fotóns que chegan en función do ángulo entre o 
feixe incidente e o detector, veremos que obtemos un cono emerxente e coaxial coa 
dirección de aquel. 
Mediante a aplicación da lei de Bragg para a difracción teremos 
n ·λ=2 · d ·sin (θ)  (4.3)
Onde λ é a lonxitude de onda da radiación incidentes (fotóns de lonxitude de onda 
da orde dos nanómetros), d é a distancia entre planos da estrutura cristalina, e 2·θ é o 
ángulo  que  forma  o  feixe  incidente  coa  dirección  do  fotón  emerxente,  podendo 
coñecer  d  sen  mais  que  medir  o  ángulo  θ  e  sabendo  a  lonxitude  de  onda  λ  da 
radiación  incidente.  Porén  este  resultado  dependerá  do  ángulo  que  forme  a  rede 
cristalina co feixe de fotóns incidente. Para evitar isto, en primeiro lugar o material é 
moido  até  convertelo  en  po  -partículas  moi  pequenas,  de  tamaños  variábeis-,  co 
obxectivo de ter estatisticamente todas as posíbeis direccións das estruturas cristalinas 
que  o  compoñen  simultaneamente.  A continuación,  un  feixe  de  raios  X golpea  a 
mostra, e un detector colocado nun goniómetro fai un varrido angular para observar a 
cantidade de fotóns desviados en cada dirección, o que nos da como resultado un 
espectro angular. Despois só resta comparar o resultado cos ángulos esperados para 
cada distancia interplanar de cada composto cristalino en unha base de datos, e, tendo 
xa  coñecemento  da  composición  química  que  nos  proporciona  a  fluorescencia  de 
Capítulo 4: Caracterización e sistema experimental 81
raios  X,  poderemos restrinxir  a  busca,  até  atopar  as  composicións  cristalinas  que 
conforman a nosa mostra.
Para  a  análise  de  XRD utilizouse  un  Difractómetro  SIEMENS modelo  D-5000, 




O presente capítulo dá conta dos resultados obtidos mediante os métodos descritos 
no  capítulo  anterior,  para  estudar  as  fibras  producidas  seguindo  o  sistema 
experimental do Fibrado Láser. 
Preséntanse ditos resultados de xeito coherente ao estudo realizado, comezando co 
vidro de silicato sodocálcico (v-Si), material máis fondamente estudado, continuando 
co Aluminosilicato cálcico-magnésico (c-MCAS), para rematar coa mullita-alúmina 
(c-MA).  Para  cada  material  foi  realizado  un estudo  de  caracterización  das  fibras 
obtidas,  observando a  xeometría,  morfoloxía,  composición  e  estrutura.  Realizouse 
tamén un estudo da cantidade de fibras producidas en función das principais variábeis 
que entran en xogo no proceso de Fibrado Láser, que permite analizar a viabilidade e 
produtividade  do  proceso  para  cada  material.  A influencia  de  algunha  de  estas 
variábeis  na  produción  de  fibras  foi  observada  só  no  material  v-Si,  por  ter  sido 
demostrada a súa influencia e non aportar nada novo a repetición dos estudos nos 
outros materiais. Outras foron estudadas para cada material en concreto por influír de 
un modo máis complexo, como son a velocidade de avance do feixe láser sobre o 
material  precursor  e  a  potencia  do  feixe  láser,  que  modifican  a  temperatura  e 
distribución da fronte de corte. 
Posteriormente foi realizado un estudo sobre as fibras de material v-Si para coñecer 
a distribución de diámetros e a dependencia da mesma coa velocidade de avance, coa 
presión do gas de arrastre e coa humidade do mesmo.
PRODUCIÓN DE NANOFIBRAS CERÁMICAS MEDIANTE A TÉCNICA DE FIBRADO LÁSER
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As fibras  producidas  mediante  esta  técnica  presentan  un  aspecto  similar  aos  do 
algodón, como se pode observar na figura 5.1, onde unha madeixa de algodón natural 
se compara con unha de fibras do material v-Si ás que non se lles aplicou ningún pos-
procesado, só se lles dou forma esférica manualmente para a foto. A textura é tamén 
similar, se ben levemente máis áspera.
 
Figura 5.1: Imaxe a simple vista de unha bola de algodón natural e outra de fibras de v-Si. a) bola  
de algodón natural. b) bola de fibras de material v-Si
b)a)
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5.2 Análise  das  fibras  e  produtividade  do  proceso 
para diferentes composicións
5.2.1 Vidro de silicato sodocálcico (v-Si)
Comeza o estudo analizando as fibras obtidas do material v-Si, por ser este o máis 
fondamente estudado, o que abre a investigación a parámetros que non se estudarán 
nos outros materiais por resultar de pouco interese. Seguiremos un mesmo esquema 
para os tres materiais: primeiro preséntase unha caracterización preliminar, onde se 
analizan  as  fibras  e  as  súas  características  físico-químicas,  e  despois  realízase  un 
estudo da cantidade de fibras que se producen en función dos diversos parámetros que 
entran en xogo no proceso.
5.2.1.1 Caracterización preliminar
Neste apartado están reflectidos os resultados da observación e análise das fibras 
obtidas mediante o procesado do material v-Si. Ditos resultados atópanse clasificados 
segundo  a  clase  de  información  que  se  obtén  deles,  comezando  por  unha 
caracterización  xeométrica,  segue  a  caracterización  morfolóxica  para  rematar  coa 
estrutura e composición das fibras.
5.2.1.1.1 Xeométrica
Para  estudar  a  xeometría  das  fibras  producidas,  foi  utilizado  un  microscopio 
electrónico de varrido que permite observar grupos de fibras e fibras illadas e estudar 
se presentan forma cilíndrica como é de agardar ou se pola contra presentan unha 
variación no diámetro ao largo da lonxitude.
A seguir poden ser vistas algunhas imaxes das fibras producidas do material v-Si na 
figura  5.2,  obtidas mediante o microscopio de efecto campo FESEM modelo  Jeol 
6700.
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As imaxes fornecen información sobre a xeometría das fibras; así, pódese observar 
que as  fibras  presentan un factor  de forma moi grande,  con lonxitudes  de poden 
chegar a ser de moitos milímetros, mentres que os diámetros observados chegan a ser 
de menos de 100 nm. Tamén se aprecia nas imaxes que non existen grandes feixes de 
fibras con direccións similares, non habendo unha dirección das fibras preferida, o 
que fai que a madeixas de fibras sexan  desordenadas, con un entrelazado aleatorio 
con fibras de moi diferentes diámetros e lonxitudes.
 Pódese apreciar que existe unha grande cantidade de residuos xunto as fibras, o que 
Figura 5.2: Imaxes de microscopía electrónica de varrido do material v-Si
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da un aspecto non uniforme ás mesmas.  Nun principio,  as imaxes de microscopía 
electrónica de varrido non permiten coñecer a orixe de estes residuos nin se estes 
forman  parte  das  fibras  ou  se  atopan  adheridos  á  súa  superficie,  polo  que  será 
necesario observar imaxes de transmisión para ter unha información máis fonda a este 
respecto.
5.2.1.1.2 Morfolóxica
 A microscopía electrónica de transmisión permite observar a morfoloxía das fibras, 
así como estudar se os residuos observados nas imaxes da microscopía electrónica de 
varrido  forman  parte  da  fibra  ou  se  se  trata  de  adheridos  que  non  modifican  a 
morfoloxía da mesma.
As fibras observadas na imaxes da figura 5.3 presentan unha morfoloxía cilíndrica 
case perfecta, sen variacións no diámetro ao largo de toda a lonxitude das mesmas, 
salvo naqueles lugares nos que partículas moi grandes -en relación coa propia fibra- 
foran  adheridas  á  mesma.  Como se pode apreciar  nas  imaxes,  a  maior  parte  dos 
residuos son partículas moi pequenas que non modifican a súa morfoloxía. Porén, 
nalgúns casos a adhesión de ditas partículas resulta nunha modificación parcial da 
morfoloxía da fibra, o que indica que tal adhesión aconteceu nunha etapa temperá da 
formación da fibra, cando o material precursor aínda se atopaba en estado de fluído 
viscoso, de xeito que a partícula penetra a superficie da fibra, chegando a formar parte 
da mesma nalgúns casos.
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É  interesante  notar  que  fibras  de  ducias  de  nanómetros  de  diámetro  presentan 
lonxitudes de varias micras, e algunhas observadas chegan a centos de micras, o que 
indica razóns lonxitude/diámetro moi elevadas.
5.2.1.1.3 Estrutura e composición
Para estudar a estrutura das fibras, foron realizados diferentes análises que permiten 
obter  a  estrutura  cristalina  e  a  composición  elemental  das  fibras  e  do  material 
precursor.  Ao  tratarse  de  un  material  vítreo,  algunhas  das  análises  que  aporta 
Figura 5.3: Imaxes de microscopía electrónica de transmisión do material v-Si
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información sobre a estrutura cristalina do material non foi realizada, por non aportar 
información adicional ao resultado.
Espectroscopía de raios X
Realizáronse medidas  da composición das fibras do material  v-Si para estudar  a 
homoxeneidade das mesmas. Foron analizados varios grupos de fibras, cada un deles 
produto de distintas condicións de traballo. Na figura 5.4 preséntanse dúas análises de 
diferentes fibras, ambas obtidas a unha velocidade de 600 mm/min e unha potencia de 
2500 W. O rectángulo verde que se observa nas imaxes SEM indica a zona da que se 
obtiveron os raios X. A táboa  5.1 presenta as concentracións en peso dos distintos 
elementos calculadas de xeito semi-cuantitativo.
Como se  pode  observar  nestes  resultados  representativos,  a  composición  apenas 
varía ao mudar o lugar no que se realiza o estudo, polo que se pode concluír que as  
fibras son homoxéneas en composición. 
Os elementos que se aprecian na análise son os que conforman o material, salvo o 
carbono. Este elemento aparece debido á composición do substrato, e á captación de 
emisión de raios X dende el, debido a utilizar unha fiestra de captación maior que a 
fibra analizada. Non se chegan a captar elementos que forman parte do material pero 
con unha concentración moi pequena, como o fósforo, o xofre, o potasio ou o titanio. 
Unha maior precisión sería necesaria para captar estes elementos, así como un tempo 
de  captación  mais  grande,  que  permitise  acumular  suficientes  contas  nos  picos 
correspondentes a e eles.
Táboa 5.1: Comparación semi-cuantitativa dos elementos observados na análise EDX do material  
v-Si
Caso 1 Caso 2
Na 12,57 12,36 0,21
4,50 4,26 0,24
1,19 1,13 0,06
Si 67,56 67,84 -0,28
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Figura 5.4: Exemplos de análise EDX en diferentes puntos de unha mostra de fibras de material v-Si
Fluorescencia de raios X
Foi realizado un estudo de comparación da composición por fluorescencia de raios 
X, no que se comparan as cantidades dos óxidos existentes no material precursor coas 
cantidades dos óxidos nas fibras, para estudar se existe perda de algún deles durante o 
proceso de Fibrado Láser (ver apartado 4.4.2.1). A táboa 5.2 presenta os datos desta 
análise. As columnas sólido e fibras indican a porcentaxe en peso de cada óxido no 
material precursor e nas fibras respectivamente; a columna  Dif. Abs. é a diferencia 
entre elas, e a columna Dif. Rel. é a variación relativa da cantidade en peso de cada 
óxido ao pasar de material precursor a fibra.
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Como  xa  foi  explicado  no  apartado  4.4.4,  a  comparación  de  composición  por 
fluorescencia de raios X non permite obter valores cuantitativos reais das cantidades 
de óxidos que compoñen o material; pola contra, o que permite é observar a diferenza 
entre o material precursor e as fibras producidas. Neste caso, obsérvase que hai unha 
diminución na cantidade de óxido de sodio, especie moi volátil que é lóxico que sexa 
evaporada durante o proceso de Fibrado Láser, pero debido á elevada velocidade do 
proceso  non  hai  suficiente  tempo  como  para  que  se  perda  moita  cantidade.  Os 
incrementos de outros óxidos son debidos precisamente a esta diminución, xa que ao 
reducir a cantidade de unha especie a porcentaxe das outras aumenta. Hai tamén unha 
redución na cantidade de sílice, aínda que de menor relevancia.
Táboa 5.2: Fluorescencia comparada entre o material precursor e as fibras para o material v-Si
Óxido solido Fibras Dif. Abs. Dif. Rel.
[wt%] [wt%] [wt%] [wt%/wt%]
14,51 13,69 -0,81 -5,61
MgO 4,69 5,08 0,39 8,28
4,73 5,36 0,63 13,27
62,13 61,75 -0,38 -0,61
1,30 1,26 -0,04 -3,19
3,19 3,00 -0,19 -6,05
0,89 0,96 0,07 7,87
CaO 8,06 8,34 0,27 3,37
0,13 0,15 0,02 18,45









Capítulo 5: Resultados 92
A figura  5.5 permite  observar  a  comparación  entre  a  composición  do  material 
precursor  e  das  fibras,  de  xeito  que  se  pode apreciar  que  non existe  unha  perda 
significativa na cantidade presente de ningún óxido, mantendo a composición case 
idéntica, salvo pequenos descensos na cantidade de óxido de sodio, que é debido a 
unha maior  evaporación das  especies  máis  volátiles  como xa foi  explicado,  e  na 
cantidade de sílice.
Pódese concluír que a composición elemental das fibras é practicamente idéntica a 
aquela do material precursor.
Difracción de electróns
A técnica de difracción de electróns permite coñecer a estrutura cristalina das fibras 
producidas mediante a técnica de fibrado láser. Os resultados que aporta son en forma 
de imaxe, na cal se poden observar os máximos locais producidos pola difracción na 
rede cristalina do material en estudo.
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Na figura  5.6 preséntase  a  difracción  de  electróns  producida  por  unha  fibra  do 
material v-Si. Como se pode apreciar, non existen máximos localizados fóra do punto 
central (máximo de orde 0, electróns non difractados), polo que conclúese que a fibra 
estudada é totalmente amorfa, o que significa que o arrefriado da mesma tras a súa 
formación foi suficientemente rápido como para evitar a cristalización.
5.2.1.2 Cuantificación da produción
Neste apartado relátanse as diferentes experiencias que se realizaron para analizar a 
dependencia da cantidade de fibras producidas coas diferentes variábeis do proceso. 
Debido a que o material v-Si foi o primeiro e máis fondamente estudado, é neste 
apartado  onde  se  describen  as  relacións  da  cantidade  de  fibras  obtidas  con  máis 
variábeis.  Moitas  de  estas  non  foron  repetidas  para  os  outros  materiais  por  non 
aportar  información  adicional,  pois  fica  clara  a  dependencia  con  só  observar  o 
comportamento no v-Si.
5.2.1.2.1 Produción en función da velocidade e potencia
A variábel que máis fondamente inflúe na cantidade de fibras producidas mediante 
Figura 5.6: Difracción de electróns de unha fibra do material v-Si
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Fibrado Láser é a velocidade de avance do feixe láser sobre o material precursor. Así, 
realizando series de probas para diferentes combinacións de velocidade de avance e 
potencia do feixe láser foi obtida a gráfica da figura 5.7. A presión do gas de arrastre 
foi fixada en 10 bar, e a distancia entre a tobeira e a peza de material precursor, tanto 
nesta experiencia como en todas as subseguintes ao largo da presente tese, foi fixada 
en  6 mm,  distancia  para  a  cal  o  feixe  de  gas  chega  perfectamente  expandido  ao 
material e pode arrastrar de xeito máis eficiente o material fundido, sempre que se 
manteña fixa a posición da tobeira non coaxial de Laval respecto do feixe láser. Como 
xa se detallou no apartado 4.3.2.4,  a  lente  utilizada co láser  de CO2 foi  unha de 
seleniuro de zinc (ZnSe), con unha distancia focal de 7,5'' -190,5 mm- e para o láser 
de fibra a lente foi unha de Sílice, con unha distancia focal de 200 mm. 
Como se pode observar, a masa das fibras producidas baixa dende un valor máximo 
para o valor de P=1750 W conforme a potencia é reducida.  Tamén o aumento da 
potencia por riba do valor límite reduce a cantidade de fibras. O comportamento da 
cantidade de fibras en función da velocidade de avance do feixe láser sobre o material 
precursor é similar, baixando de xeito pronunciado conforme o valor se separa dos 
Figura 5.7: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude do material precursor en función  
da velocidade e da potencia, v-Si
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600 mm/min. A explicación de estas dúas tendencias ten como factor clave o feito de 
que a temperatura do material fundido está relacionada coa velocidade de avance e 
coa potencia do feixe láser, de xeito que o proceso de elongación resulta mais ou 
menos viábel segundo as condicións utilizadas. Este comportamento será explicado 
nos subapartados seguintes de xeito independente para unha maior claridade.
Na táboa 5.3 pódense ver os dados de este estudo. É claro observar que existe unha 
combinación de velocidade e potencia que é óptima para a produción de fibras. 
A figura 5.8 mostra a profundidade de corte que se alcanza en función da potencia 
do feixe láser e da velocidade de avance do feixe sobre a peza de material precursor, e 
a táboa 5.4 presenta os datos de profundidade.
O motivo para este comportamento pode ser entendido observando o modelo que 
describe a elongación das fibras. Así mesmo é interesante notar o feito de que as 
condicións de máxima produción de fibras na figura 5.7 atópanse na fronteira entre a 
zona de corte total da peza de material precursor e corte parcial na figura 5.8. 
Outra conclusión que se pode tirar da figura 5.8 é a maior profundidade de corte que 
se obtén ao aumentar a potencia do feixe láser, e ao reducir a velocidade de avance do 
mesmo sobre a peza precursora.
Táboa 5.3: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude do material precursor en función  
de velocidade e da potencia, v-Si
vel\pot 235 W 500 W 1000 W 1250 W 1750 W 2000 W 2500 W 3000 W
[ mm/min] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm]
50 0,077 0,267 0,461 0,656 0,328 0,000 0,000 0,000
150 0,036 0,660 0,803 0,945 0,834 0,722 0,314 0,000
300 0,200 0,571 1,131 1,690 1,814 1,756 1,271 1,167
450 0,558 0,690 1,466 2,242 2,745 2,902 1,937 1,552
600 0,886 1,115 1,868 2,241 3,694 3,155 2,642 1,790
900 1,262 1,115 1,141 1,167 1,083 1,632 1,398 1,582
1250 0,925 0,544 0,553 0,563 0,190 0,401 0,356 0,418
1500 0,380 0,500 0,319 0,137 0,022 0,153 0,232 0,381
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Para  poder  observar  con  maior  claridade  a  dependencia  da  cantidade  de  fibras 
producidas coa velocidade de avance analizamos os ensaios na gráfica da figura 5.7 a 
potencia constante (figura  5.9). Nesa gráfica resulta evidente a existencia de unha 
velocidade óptima para a produción de fibras,  que alén de máis coincide de xeito 
aproximado para todas as potencias estudadas, o que fai ver que a velocidade óptima 
é independente da potencia do feixe láser.
Tal como foi explicado no apartado 3.3.2, a escala do tempo de ruptura depende 
Táboa 5.4: Datos da profundidade de corte en función da velocidade e da potencia, v-Si
vel\pot 235 W 500 W 1000 W 1250 W 1750 W 2000 W 2500 W 3000 W
[mm/min] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
50 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
150 3,9 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
300 2,0 3,0 4,5 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
450 1,5 2,4 4,2 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
600 1,0 2,0 3,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
900 1,0 1,3 2,7 4,0 4,8 5,6 6,0 6,0
1250 0,9 0,8 1,2 1,5 2,1 2,2 2,6 3,7
1500 0,5 0,7 1,0 1,2 1,4 1,6 2,4 2,6
Figura 5.8: Profundidade de corte en función da velocidade e da potencia, v-Si
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unicamente dos parámetros do material, viscosidade, densidade e tensión superficial. 
Unha variación de estes parámetros levará consigo aparellada unha modificación de 
tal escala, o que incidirá na estabilidade do proceso sempre que a escala do tempo de 
ruptura se aproxime á do tempo de elongación. A partir de modelos de corte previos 
de outros autores que non serán detallados aquí, pódese establecer a relación entre a 
velocidade de avance do feixe láser sobre o material precursor e a temperatura da 
fronte de corte [KAPLAN1996]; segundo esta relación, se se aumenta a velocidade de 
procesado estarase a aumentar a temperatura da fronte de corte, o que incidirá na 
cantidade de fibras producidas, segundo veremos a continuación.
Analizando o problema dende un punto de vista apenas xeométrico, é evidente que 
un  aumento  na  velocidade  leva  consigo  implícito  un  aumento  na  cantidade  de 
material a expulsar da fronte de corte por unidade de tempo; así, a potencia necesaria 
para fundir o material será maior, de xeito que con unha potencia fixa un incremento 
na  velocidade  levará  a  que  a  potencia  aportada  sexa  insuficiente,  polo  que  se 
producirá un corte da peza precursora incompleto, véndose reducida a cantidade de 
fibras producidas entón por dous factores: menor cantidade de material a expulsar da 
































Figura  5.9: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade para  
diferentes potencias, v-Si
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fronte de corte, e maior cantidade de material evaporado pola elevada temperatura 
alcanzada.
En  paralelo  a  este  proceso,  existe  outro  que  conduce  ao  mesmo  resultado  de 
redución  da  produción.  Como se  pode observar  na  figura  5.10,  a  viscosidade  do 
material fundido é dependente da temperatura do mesmo; cando a velocidade é moi 
elevada, a temperatura que alcanza o material é moi alta, polo que o fundido ten unha 
viscosidade moi baixa.  Así,  e segundo se desprende das ecuacións do proceso de 
elongación  vistas  no  capítulo  3,  o  tempo  característico  de  ruptura  diminúe 
incrementando  a  inestabilidade  e  favorecendo  a  ruptura  do  fluxo  de  material, 
formándose multitude de partículas esféricas, de xeito que a produción de fibras se ve 
aínda máis reducida.
A relación  entre  temperatura  e  velocidade  de  avance  explicada  por  A.  Kaplan 
[KAPLAN1996] predí que a temperatura da fronte de corte debera ser maior canto 
maior sexa a velocidade de avance; este feito foi comprobado de xeito experimental 
mediante vídeos de alta velocidade (véxanse os vídeos e a análise dos mesmos no 
apartado 5.3 do presente capítulo), nos que puido ser observado o comportamento do 
material fundido durante o proceso de Fibrado Láser. Confirmouse que a radiación 
Figura 5.10: Viscosidade do material v-Si. Móstranse as zonas de traballo para os métodos clásicos  
e para o Fibrado Láser.
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emitida polo material fundido é maior canto maior é a velocidade de avance do feixe 
láser sobre a peza de material precursor. A partir do modelo matemático, calculouse a 
temperatura necesaria para que o proceso de Fibrado Láser fose viábel, que para o 
caso do v-Si varía entre os 1300 K e os 2100 K. Con este dato, a figura 5.10 mostra 
que o rango de viscosidades aptas para a produción de fibras mediante Fibrado Láser 
atópase moi por debaixo daquela para o fibrado mediante métodos clásicos, isto é, a 
viscosidade do material fundido é moito menor no Fibrado Láser. O motivo para que 
o fibrado sexa factíbel con viscosidades tan baixas é a velocidade de fibrado, que é 
tan rápida que impide que se chegue a producir a ruptura do material (ver capítulo 3 
para unha explicación matemática dos tempos de fibrado e de ruptura).
A seguir  pódese  ver  unha  gráfica  con  ensaios  a  velocidade  fixa,  que  permite 
observar a relación entre potencia do láser e cantidade de fibras producidas.
Se ben os ensaios a velocidade constante non aportan unha imaxe tan clara como 
aqueles a potencia constante, si permiten ver a existencia de un valor de potencia que 
aporta unha maior eficiencia na produción de fibras. 
A evolución da cantidade de fibras en función da potencia é coherente co modelo 
Figura  5.11: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da potencia para  
diferentes velocidades, v-Si
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matemático presentado. Así, unha maior potencia permite fundir maior cantidade de 
material, facendo que a profundidade de corte aumente, aumentando a cantidade de 
material fundido a ser expulsado, o que aumenta a produción de fibras. Porén, ao 
chegar ao corte completo, e segundo apunta o modelo matemático utilizado para a 
fronte de corte [KAPLAN1996, MAS2003], un incremento da enerxía aportada leva 
consigo un aumento da temperatura do material fundido, reducindo a viscosidade do 
mesmo e rompendo o equilibrio necesario para a produción de fibras, o que leva a que 
esta se vexa reducida de xeito substancial.
5.2.1.2.2 Produción en función da posición do foco
Modificando a distancia dende o punto onde focaliza o láser até a peza precursora 
tamén se modifica o proceso, pois cambia o tamaño da zona irradiada e, xa que logo, 
a irradiancia sobre a peza.
Foi estudada a influencia que esta distancia ten na produción das fibras, na procura 
de unha optimización do proceso. Fixouse a potencia do láser en 2000 W por ser unha 
potencia para a cal se tiña observado unha boa produción de fibras. O gas de arrastre 



























Figura 5.12: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da posición do foco  
respecto da peza, v-Si
Capítulo 5: Resultados 101
utilizado  foi  argon,  e  a  velocidade  de  avance  do  feixe  láser  sobre  a  peza  de 
900 mm/min. O resto de parámetros ficou igual que nos experimentos previos.
A gráfica da figura  5.12 indica a existencia de un valor para o cal a produción de 
fibras é maximizada; a gráfica da figura  5.13 dá conta da profundidade alcanzada 
polo corte do material en función da distancia dende o foco até a peza precursora. Os 
datos de esta serie preséntanse na táboa 5.5.
A unha potencia  fixa,  se  a  distancia  peza-foco é  demasiado elevada a  radiación 
cubrirá unha área da superficie da peza tan grande que a irradiancia será moi pequena, 
polo que non será abonda como para fundir o material, de xeito que non se chegaría a 
producir  o proceso de Fibrado Láser.  Conforme esta distancia se vai reducindo, a 
irradiancia aumenta; chegado o punto no cal se logra a fusión, a cantidade de fibras 
aumenta  con  unha  redución  da  distancia.  Porén,  continuar  reducindo  a  distancia 
implica  que  a  irradiancia  é  tan  elevada  que  a  temperatura  do  material  fundido é 
superior aquela necesaria para que as forzas viscosas manteñan a elongación viábel, 
reducíndose  entón outra  vez  a  cantidade  de fibras  producidas.  Redúcese  tamén o 
volume de material  irradiado, o que implica unha redución do material  dispoñíbel 























Figura 5.13: Profundidade de corte en función da posición do foco, v-Si
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para ser alongado, incidindo aínda mais na baixada da cantidade de fibras producidas. 
O erro indicado na profundidade de corte é simplemente o duplo da precisión coa que 
foi medido. O erro na cantidade de fibras está explicado nos anexos.
5.2.1.2.3 Produción en función da velocidade e da presión do 
gas de arrastre
De xeito  análogo  ao  feito  até  o  momento,  repítese  unha  serie  de  medidas  para 
comparar a produción de fibras en función da velocidade para diferentes presións. 
Foron utilizadas condicións similares ao resto de experimentos, para permitir unha 
comparación dos resultados.  Así,  para as presións de 10 bar e 12 bar foi utilizada 
unha tobeira de Laval deseñada para traballar a 8 bar, e para 16 bar e 20 bar outra 
deseñada para traballar a 20 bar. Realizáronse varias series de medidas con diferentes 
velocidades  de  avance,  entre  20 mm/min  e  1500 mm/min.  A presión  do  gas  de 
protección da lente mantívose a 5 bar, e o gas utilizado en ambas tobeiras foi aire 
comprimido. A figura 5.14 da conta dos resultados de esta experiencia.
Táboa 5.5: Datos para a produción de fibras en función da posición do foco, v-Si
Foco Masa Lonx. Corte Masa/L Erro
5,0 3 40 6,0 0,075 0,040
6,8 10 40 5,9 0,250 0,050
8,0 37 40 4,6 0,925 0,089
10,4 45 40 3,6 1,125 0,100
12,2 60 40 3,5 1,500 0,122
12,8 78 40 3,5 1,950 0,149
13,4 26 40 3,5 0,650 0,073
15,6 31 40 2,9 0,775 0,080
[mm] [mg] [mm] [mm] [mg/mm] [mg/mm]
Capítulo 5: Resultados 103
Como xa foi  visto no apartado  5.2.1.2.1 a  dependencia da masa por  unidade de 
lonxitude  coa  velocidade  presenta  un  máximo  arredor  dos  600 mm/min,  e 
reducíndose  conforme a  velocidade  sexa  maior  que  ese  valor  máximo  (debido  a 
diversos factores como xa foi explicado con anterioridade) ou menor.
Na figura 5.15 preséntase a dependencia da cantidade de fibras coa presión do gas de 
arrastre. Pódese ver que o comportamento é case independente da presión do gas de 
arrastre, polo que se pode dicir que a presión non é un factor relevante á hora de 
estudar a produción de fibras mediante Fibrado Láser, se ben existe unha pequena 
variación do valor máximo para as diferentes presións pero sen que mude para nada o 
comportamento da dependencia coa velocidade. Os datos están reflectidos na táboa 
5.18.

































Figura 5.14: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade para  
diferentes presións, v-Si
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En realidade, un cambio na presión do gas de arrastre modifica o réxime do gas na 
saída  da  tobeira,  o  que inflúe  na  capacidade  de  arrastre  do material  por  variar  o 
gradiente de presións na fronte de corte. Porén, o rango de variacións que se tomou 
para  esta  análise  non imprime  un  cambio  suficientemente  grande  neste  gradiente 
como para que sexa observado un cambio na capacidade de produción de fibras. 
Permite este estudo pois concluír que pequenas variacións no estabelecemento da 
Figura  5.15: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da presión para  
diferentes velocidades, v-Si

































Táboa 5.6: Datos para produción de fibras en función da velocidade para diferentes presións do gas  
de arrastre, v-Si
Vel.\Pres. 10 bar erro 12 bar erro 16 bar erro 20 bar erro
[mm/min] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm]
20 0,125 0,039 - - - - 0,129 0,100
150 1,122 0,138 2,034 0,101 2,260 0,107 2,086 0,110
225 - - 2,687 0,124 - - 2,963 0,133
300 2,300 0,203 5,802 0,230 4,878 0,196 4,564 0,189
450 3,801 0,159 5,025 0,203 4,286 0,162 5,000 0,204
600 4,311 0,183 4,707 0,190 4,229 0,177 4,538 0,192
800 3,018 0,123 - - - - - -
900 2,137 0,108 2,574 0,119 2,278 0,107 1,980 0,099
1000 1,375 0,080 - - - - - -
1300 0,525 0,052 - - - - 0,642 0,056
1500 0,201 0,042 0,750 0,060 - - - -
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presión do gas de arrastre non serán relevantes no resultado do proceso. Pódese ver na 
gráfica da figura 5.15 como os valores da masa por unidade de lonxitude para cada 
valor de velocidade de avance non se ven alterados coa modificación da presión do 
gas de arrastre de xeito importante.
5.2.1.2.4 Produción en función da humidade relativa
Segundo  se  explica  en  [PARIKH1957],  a  tensión  superficial  de  un  fundido  de 
silicato vese reducida en ambientes con humidade relativa alta. Así,  se se eleva a 
humidade  do gas  de  arrastre,  estarase  a  reducir  a  tensión  superficial  do  material 
fundido, aumentando a viabilidade do proceso de elongación, pois, como foi visto no 
apartado 3.5.1, a produción de fibras depende da relación entre a tensión superficial e 
as forzas de arrastre viscoso. Sendo a tensión superficial menor, a viabilidade das 
fibras é maior. Xa que logo, foi proposto realizar un estudo da influencia da humidade 
do  gas  de  arrastre  na  produción  de  fibras,  agardando  observar  un  incremento  da 
produtividade segundo se aumenta a humidade relativa do gas.
Así, dentro do grupo de medidas para estudar a influencia da humidade relativa do 
gas de arrastre sobre a produción de fibras, foron feitas dúas series: unha inicial que 
analiza a diferenza entre utilizar aire seco e utilizar aire saturado de vapor de auga, e 
unha segunda na que se utiliza un sistema de control da humidade relativa do gas de 
arrastre  que  permite  realizar  experimentos  con  valores  da  humidade  relativa  en 
intervalos determinados con precisión.
Comparación de aire seco fronte a aire saturado
A primeira serie consiste en utilizar aire seco como gas de arrastre, para despois 
repetir a serie utilizando aire saturado de vapor de auga. O sistema utilizado foi o 
explicado  no capítulo  experimental  (capítulo  4),  pero  sen  o  control  da  humidade 
subministrada,  simplemente unha comparación aire seco-aire húmido, polo que os 
resultados só son cualitativos e non cuantitativos.
Utilizáronse as condicións estándar de todos os procesos precedentes, con 5 bar de 
presión  no  gas  de  protección,  10 bar  no  de  arrastre,  e  aire  comprimido  seco  ou 
húmido segundo o caso. Na táboa 5.7 aparecen os datos do estudo.
Capítulo 5: Resultados 106
A gráfica da figura  5.16 revela que o aire totalmente saturado que foi utilizado na 
primeira serie de medidas reduce considerabelmente a cantidade de fibras producidas.
Este resultado é debido a que a condución de calor en auga húmido é maior do que a 
condución no aire. Así, ao introducir  aire saturado no proceso, estase a introducir 
Táboa 5.7: Datos para comparación de produción de fibras con ou sen auga no gas de arrastre, v-Si
Veloc. Gas Masa Lonx. Masa/L erro
[mm/min] [tipo] [mg] [mm] [mg/mm] [mg/mm]
300 aire húmido 121 53,0 2,3 0,089
450 aire húmido 189 80,4 2,4 0,067
600 aire húmido 202 80,7 2,5 0,070
800 aire húmido 83 80,0 1,0 0,039
900 aire húmido 94 80,0 1,2 0,042
1000 aire húmido 72 81,5 0,9 0,035
1300 aire húmido 28 80,6 0,3 0,024
1500 aire húmido 0 83,8 0,0 0,017
150 aire seco 83 40,8 2,0 0,101
225 aire seco 108 40,2 2,7 0,124
300 aire seco 218 40,0 5,5 0,220
450 aire seco 203 40,4 5,0 0,203
600 aire seco 193 41,0 4,7 0,190
900 aire seco 105 40,8 2,6 0,119
1300 aire seco 30 40,0 0,8 0,060






























Figura 5.16: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade para  
aire seco e aire húmido, v-Si
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unha grande cantidade de auga, o que incrementa as perdas de calor,  reducindo a 
temperatura  do  material  fundido,  e,  xa  que  logo,  aumentando  drasticamente  a 
viscosidade do mesmo, polo que a produción de fibras vese reducida. Para confirmar 
este feito, no apartado 5.3.2 será estudada a distribución de diámetros das fibras; se a 
interpretación dada aquí é a correcta, os diámetros das fibras serán maiores cando o 
gas de arrastre é húmido, pois o proceso de elongación será detido antes, o que resulta 
en fibras con menor lonxitude e maior diámetro.
Influencia da humidade relativa do gas de arrastre
Visto o sucedido no apartado anterior, ante a idea de poder controlar a cantidade 
exacta de humidade que transporta o gas de arrastre, foi colocado un termohigrómetro 
no circuíto de entrada do gas de arrastre ao sistema de inxección do gas no proceso (a 
tobeira de  Laval). Con el,  a humidade e temperatura do gas de arrastre poden ser 
observadas  in-situ,  de  xeito  que  se  pode  obter  unha  relación  cuantitativa  entre  a 
humidade e a cantidade de fibras producidas.
Alén de máis, observouse un incremento moi importante na cantidade de residuos 
recollidos entre as fibras ao utilizar aire húmido como gas de arrastre no apartado 
anterior,  polo  que  se  preparou  un  protocolo  simple  para  tratar  de  reducir  a  súa 
influencia nas medidas de peso das fibras: tras recoller as fibras, despois de seren 
pesadas as fibras de cada proba, foron inmersas en alcohol metílico para permitir 
certa  disgregación das  marañas  de  fibras  formadas  durante  o  proceso  de  Fibrado 
Láser.  Cada  bote  con  metanol  e  as  fibras  dentro  foi  sometido  a  varios  ciclos  de 
vibración mecánica-axitación-baño de ultrasóns-axitación. Así, a meirande parte das 
partículas  resultan  desprendidas  da  maraña  de  fibras,  quedando  no  fondo  do 
recipiente, mentres que as fibras non chegan a desenlearse, quedando suspendidas no 
alcohol. Posteriormente as fibras son retiradas do recipiente e colocadas en outro, que 
levado até a temperatura de 40 ºC durante varias horas elimina os restos de alcohol 
das fibras e permite pesalas sen a inxerencia dos residuos retirados. 
As  columnas  da  táboa  5.8 recollen  os  datos  de  este  estudo,  sendo  a  columna 
“iniciais”  a  cantidade  de  masa  recollida  directamente  do  proceso,  e  “limpas”  a 
cantidade de masa despois do proceso de limpeza ao que se someteron. Os valores 
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que se mostran con humidade relativa superior ao 100 % son indicadores de que o 
higrómetro está a medir condensación, xa que a definición de humidade relativa ven 





Onde Pauga é a presión parcial da auga na mistura, e Psaturación é a presión de saturación 
á temperatura da mistura. Así, se nos atopamos con que a HR é superior a 100 %, 
indica que a presión parcial do vapor de auga é superior a aquela para a que o vapor 
condensa en auga, e, xa que logo, teremos auga condensada no gas de arrastre.
Como se pode apreciar  na gráfica da figura  5.17 existe  unha tendencia clara  ao 
incremento de masa conforme se aumenta a humidade relativa do gas de arrastre. 
Vese tamén que a cantidade de residuos recollidos aumenta de forma significativa 
para humidades superiores ao 75 %. Este feito é debido a que con humidades tan 
elevadas comeza a condensar parte da humidade en forma de gotas de auga na saída 
da tobeira, producindo que o fluxo de gas deixe de estar perfectamente expandido, 
polo  que  o  arrastre  do  material  fundido  deixa  de  ser  o  ideal  e  prodúcense 
Táboa 5.8: Datos comparados da cantidade de fibras obtidas, e a cantidade despois de ser limpas  
con alcohol metílico
%vapor Iniciais Er.Ini Limpas Er.Lim Resíduos Er.Res % fibras %Resíduo
[%] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [%] [%]
15 2,20 0,12 2,14 0,12 0,06 0,04 97,22 2,78
18 3,05 0,07 2,05 0,05 1,00 0,03 67,24 32,76
26 3,36 0,11 2,37 0,08 0,98 0,05 70,71 29,29
30 2,62 0,09 1,78 0,07 0,84 0,04 68,00 32,00
39 3,55 0,11 2,79 0,09 0,75 0,04 78,73 21,27
58 4,67 0,14 3,89 0,12 0,78 0,04 83,33 16,67
69 5,53 0,16 3,51 0,11 2,03 0,07 63,35 36,65
75 5,01 0,16 3,79 0,12 1,21 0,05 75,76 24,24
85 5,17 0,22 3,03 0,15 2,14 0,11 58,62 41,38
86 6,19 0,18 3,51 0,11 2,68 0,09 56,67 43,33
98 9,03 0,25 6,22 0,17 2,81 0,09 68,91 31,09
100 8,15 0,21 5,45 0,15 2,70 0,08 66,91 33,09
105 9,23 0,26 6,25 0,18 2,98 0,10 67,69 32,31
110 4,10 0,14 2,24 0,09 1,86 0,08 54,59 45,41
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desprendementos de material non desexados. 
O incremento da cantidade de fibras recollidas despois do proceso de limpeza dos 
residuos  segue  sendo  importante,  alcanzando  case  o  duplo  de  cantidade  con 
humidades entre 50 % e 80 %, subindo até o triplo para humidades arredor de 95 %-
100 %, e caendo bruscamente con humidades superiores, que indican condensación. 
A baixada brusca na cantidade de fibras ao pasar do 100 % de humidade relativa 
pode ser explicado por mor da saturación efectiva do gas de arrastre; con humidades 
relativas inferiores a 70 %, o gas de arrastre apenas presenta condensación na saída da 
tobeira. Cando o caudal do aire húmido é elevado -por cima do 70 %- na saída da 
tobeira aparece unha importante condensación, chegando a aparecer un fluxo de auga 
entrando na fronte de corte; este fluxo de auga é o que produce as perdas de calor 
indicadas  no  apartado  anterior,  coa  conseguinte  baixada  na  cantidade  de  fibras 
producidas.  O  crecemento  da  cantidade  de  fibras  segundo  se  vai  aumentando  a 
humidade relativa do gas de arrastre confirma a hipótese de unha maior estabilidade 
para  o  proceso  de  Fibrado  Láser  ao  reducir  as  forzas  capilares  polo  efecto  da 
humidade.
Segundo  o  visto,  pódese  concluír  que  un  aumento  de  até  o  75 % da  humidade 



































Figura 5.17: Cantidade de fibras producida en función da humidade do gas de arrastre. 
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relativa do gas de arrastre redunda nun aumento da cantidade de fibras producidas; 
con unha maior humidade no gas de arrastre a cantidade de residuos que se recolle 
aumenta  progresivamente,  chegando  a  representar  o  50 % da  masa  recollida  para 
valores da humidade relativa superiores ao 90 %.
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5.2.2 Alumino silicato (c-MCAS)
O  segundo  material  estudado  foi  o  c-MCAS,  cerámica  microcristalina  cuxa 
composición e estrutura foi tratada no capítulo 4. Do mesmo xeito que para o material 
v-Si, realizouse unha caracterización das fibras producidas, para estudar a xeometría, 
morfoloxía, estrutura e composición das mesmas. Tamén se estudou a produción de 
fibras e analizouse o motivo da baixa produtividade de este material en comparación 
co v-Si.
5.2.2.1 Caracterización preliminar
A chamada caracterización preliminar  foi  levada a  cabo para poder comparar  os 
resultados obtidos con este material e aqueles obtidos cos outros materiais estudados 
na presente Tese Doutoral. Neste apartado serán detalladas as análises feitas ás fibras 
producidas,  así  como  os  estudos  realizados  sobre  a  produción  en  función  das 
diferentes variábeis do proceso.
5.2.2.1.1 Xeométrica
Para a caracterización xeométrica foi utilizada a técnica de microscopía electrónica 
de  varrido.  A seguir  poden  ser  vistas  algunhas  imaxes  das  fibras  producidas  do 
material  MCAS obtidas  mediante  o  microscopio  electrónico  de  varrido  de  efecto 
campo FESEM. Como se pode apreciar, existen grande cantidade de partículas, que 
non formando parte das fibras, forman parte do produto. 
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O motivo para este resultado é a microestrutura do material (ver apartado 4.2.2.1, 
onde se relata a composición microestrutural do material precursor). A existencia de 
grans homoxéneos de anortita en grande cantidade fai que, ao chegar o feixe láser a 
fundir  estes  grans,  a  viscosidade  dos  mesmos  sexa  moi  diferente  da  do  material 
circundante (a  anortita  é un fundido moi fráxil,  con número de  Doremus Rd=4.5 
[OJOVAN2007]). Así, a anortita fundida non pode ser estirada e o material resulta 
expulsado en forma de gotas, que son as que ao solidificar forman os residuos que se 
observa nas imaxes SEM.
Figura 5.18: Imaxes de microscopía electrónica de varrido do material c-MCAS
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5.2.2.1.2 Morfolóxica
 Igual que no apartado anterior, preséntanse un grupo de micrografías de transmisión 
para poder observar a morfoloxía perfectamente cilíndrica das fibras producidas. 
É interesante apreciar que aquelas imperfeccións que se puideren observar, son en 
realidade  adheridos,  nunca  forman  parte  da  propia  fibra,  senón  que  se  trata  de 
partículas de material que non chegou a conformar unha fibra, e que se adiren ás 
fibras despois de que o proceso de fibrado tivera rematado. 
Así  pois,  podemos  concluír  que  a  morfoloxía  non  se  ve  afectada  por  estas 
Figura 5.19: Imaxes de microscopía electrónica de transmisión do material c-MCAS
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imperfeccións.  Ademais,  un  proceso  mellorado no que  se  eliminaren  os  produtos 
indesexábeis durante o proceso,  tería  como produto fibras limpas e perfectamente 
cilíndricas.
5.2.2.1.3 Estrutura e composición
Ao igual que co material v-Si, foron realizados diferentes análises para caracterizar 
as fibras dende o punto de vista estrutural,  para coñecer a estrutura cristalina e a 
composición  global  e  local  das  mesmas.  Así,  nos  seguintes  subapartados  son 
mostrados  os  resultados  das  análises  empregando  as  técnicas  de  EDX,  XRF 
comparado, XRD e difracción de electróns.
Espectroscopía de raios X
Despois de ter observado a microestrutura do material, realizouse unha análise de 
espectroscopía  de  raios  X  (EDX  polas  siglas  en  inglés)  para  comprobar  a 
composición  e  a  homoxeneidade  ou  heteroxeneidade  das  fibras  e  partículas 
producidas. Na figura 5.20 preséntanse dous exemplos destas análises sobre c-MCAS. 
A táboa 5.9 presenta as porcentaxes calculadas de xeito semi-cuantitativo.
Obsérvase que neste caso a composición si varía de xeito importante de un punto a 
outro,  habendo diferenzas claras nas proporcións dos deferentes elementos (sodio, 
aluminio, magnesio, calcio e potasio). Esta variación de composición entre distintas 
fibras leva a pensar que existe un proceso lixeiramente diferente con respecto ao v-Si 
Táboa  5.9:  comparación  entre  os  dous  casos  presentados  da  porcentaxe  semi-cuantitativa  de  
elementos no material c-MCAS
Caso 1 Caso 2
Na 7,75 15,49 -7,74
7,82 1,29 6,53
Si 48,78 58,8 -10,02
20,71 9,09 11,62
S 7,66 2,98 4,68
K 3,15 3,15
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(e como será visto mais adiante, tamén respecto ao c-MA). O feito de ser o material 
precursor policristalino pode ter certa influencia neste resultado, xa que as diferentes 
partículas  poden  levar  a  composicións  do  material  fundido  puntualmente  moi 
distintas, segundo se teña fundido unha partícula ou outra. 
Fluorescencia de raios X
Realizouse  un  estudo  de  fluorescencia  de  raios  X,  no  que  se  compararon  as 
composicións do material precursor coas composicións das fibras, para comprobar se 
existe perda de algún óxido no proceso. 
A táboa 5.10 recolle os valores de este estudo, e mostra que existe unha importante 
perda de alúmina, óxido de calcio e óxido de xofre. Antes de máis é importante notar 
que o óxido de xofre non sae reflectido na análise XRF cuantitativa inicial, polo que é 
Figura 5.20: Exemplos de análise EDX en diferentes puntos de unha mostra de fibras de material c-
MCAS
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de  supoñer  que  se  trata  de  unha  cantidade  residual  que,  debido  ás  condicións 
utilizadas para a análise de XRF comparada, aparece con un valor alterado.
Observando a figura 5.21 pódese ver que a caída na cantidade de alúmina e de óxido 
de calcio son sopesadas con un aumento na cantidade de sílice e de óxido de sodio.
Tal  como  se  viu  no  capítulo  4  (apartado  4.2.2)  o  material  c-MCAS  presenta 
Táboa 5.10: Fluorescencia comparada na que se comparan a composición do material precursor  
coa das fibras producidas, c-MCAS
óxido solido Fibras diff. Total Diff %
[wt%] [wt%] [wt%] [wt%/wt%]
Na2O 2,50 3,80 1,30 52,15
MgO 3,17 3,42 0,25 7,77
Al2O3 13,80 12,42 -1,38 -9,99
SiO2 72,57 73,23 0,66 0,91
P2O5 0,61 0,66 0,05 8,20
SO3 1,46 1,03 -0,43 -29,47
K2O 1,61 1,91 0,30 18,64
CaO 2,66 2,02 -0,64 -24,19
TiO2 0,20 0,16 -0,04 -17,76
Fe2O3 1,42 1,35 -0,07 -4,96
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partículas de Anortita. A composición da anortita (CaAl2Si2O8), con unha cantidade de 
calcio e alúmina moi superior ao valor medio do material, induce a pensar que a caída 
na cantidade de óxido de calcio e de alúmina pode ser debida a que ditas partículas 
non cheguen a formar parte das fibras producidas. É esta unha explicación plausíbel 
da  caída  na  cantidade  de  eses  óxidos  nas  fibras,  e  que  podería  ser  explicada  en 
función do tipo  de fundido que produce  a  anortita.  En apartados posteriores  será 
analizado este feito en profundidade.
Difracción de electróns
A difracción de electróns permite observar se as fibras presentan estrutura cristalina 
ou se pola contra se trata de material amorfo (ver apartado 4.4.3.1).
Como  se  pode  observar  na  figura  5.22,  a  difracción  de  electróns  non  revela  a 
existencia de estruturas cristalinas nas fibras de c-MCAS, polo que podemos concluír 
que  se  trata  de  fibras  cerámicas  amorfas,  a  pesar  de  ter  utilizado  como material 
precursor un material policristalino.
 
Figura 5.22: Imaxe da difracción de electróns producida por unha fibra de c-MCAS
Capítulo 5: Resultados 118
5.2.2.2 Cuantificación da produción
 Igual que o traballo realizado para o material v-Si, foi feito un estudo da relación 
entre a cantidade de fibras producidas co proceso de Fibrado Láser e as diferentes 
variábeis  que  en  el  inflúen.  Debido a  que  algunhas  conclusións  son extensivas  a 
calquera material, non se realizaron con c-MCAS todos os experimentos realizados 
para o v-Si.
5.2.2.2.1 Produción en función da velocidade e potencia
Cos datos da táboa  5.11 realizouse a gráfica da figura  5.23. Como era esperábel, 
existe  un valor de velocidade e de potencia que maximizan a  cantidade de fibras 
producidas. É importante notar que a cantidade de fibras producidas é da orde de 10 
veces inferior á producida co material v-Si.
Nas gráficas sub-seguintes pódense ver cortes a velocidade e potencia constantes, 
nos que se aprecia a evolución da masa por unidade de lonxitude en función das dúas 
variábeis, potencia e velocidade.
Figura 5.23: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade e da  
potencia, c-MCAS
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Ao igual  que  o  feito  para  o  v-Si,  e  para  poder  observar  con  maior  claridade  a 
dependencia da cantidade de fibras producidas coa velocidade de avance preséntanse 
os ensaios a potencia constante.
Igual  que  o  acontecido  co  material  v-Si,  existe  unha  velocidade  para  a  cal  se 
maximiza a cantidade de fibras producidas. Do mesmo xeito,  a evolución de esta 
medida coa velocidade é froito da relación que hai entre a temperatura do material 
fundido e a velocidade de corte, e a que relaciona a temperatura coa viscosidade. A 
explicación do proceso é análoga á vista no apartado 5.2.1.2.1.


































Figura 5.24: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude do material precursor en función  
da velocidade para diferentes potencias, MCAS
Táboa  5.11:  Datos  da  masa  das  fibras  producidas  por  unidade  de  lonxitude  en  función  de  
velocidade e da potencia, c-MCAS
Vel.\Pot. 500 W 1000 W 1500 W 2000 W 2250 W 2500 W 3000 W
[mm/min] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm]
50 0 0 0 0 0 0 0
150 0 0 0,015 0,136 0,164 0,182 0,175
300 0 0 0,091 0,083 0,073 0,246 0,246
450 0 0 0 0 0 0,061 0,158
600 0 0 0 0 0 0 0
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A seguir pódese ver unha gráfica (figura  5.25) cos ensaios realizados a velocidade 
fixa, para observar a relación entre potencia do láser e cantidade de fibras producidas. 
Como se pode observar, o aumento de potencia incrementa notabelmente a cantidade 
de fibras producidas. 
A potencia máxima do láser utilizado (3500 W) non permite chegar a unha redución 
da cantidade,  como acontece co anterior material  estudado (v-Si),  o que induce a 
pensar que a  viscosidade do material  c-MCAS sexa moito maior  que a  de aquel, 
necesitando  unha  grande  cantidade  de  potencia  para  reducir  tal  viscosidade,  e 
provocar unha redución da cantidade de fibras producidas. 
5.2.2.2.2 Produción para láser de fibra
Despois do visto nos apartados anteriores, e debido á pequena cantidade de fibras 
que se obteñen mediante o método de Fibrado Láser co láser de CO2, realizáronse 
probas de produción utilizando o láser de fibra modelo IPG YLR 3000 (ver apartado 
4.3.2.3),  cuxa  lonxitude  de  onda  é  de  1,04 μm,  dez  veces  menor  que  a  do  CO2, 
buscando un cambio na absorvancia do feixe láser por parte do material, que puidese 

































Figura  5.25:  Gráfica  da  cantidade de fibras  producida  en  función da potencia  para  diferentes  
velocidades de avance, MCAS.
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dar en unha mellora na produción. É importante notar que a absorbancia do material 
fundido non é un dato coñecido, e ademais depende fortemente da temperatura do 
mesmo. O motivo de termos escollido o láser de fibra e non outro para realizar este 
estudo foi a existencia previa de probas da produción de fibras de c-MA mediante un 
láser de Nd:YAG [QUINTERO2003], cuxa lonxitude de onda (1,064 μm) se atopa 
moi preto da do láser de fibra, nos que se poñía de manifesto o feito de que o material 
era fundido con esta lonxitude de onda debido a mecanismos mais complexos que a 
simple absorción por parte do material puro, sendo entón viábel (e moi efectivo) o 
corte por fusión, proceso que se atopa na base do Fibrado Láser.
Foron  realizados  unha  grande  cantidade  de  experimentos,  modificando  os  máis 
importantes parámetros que interveñen no proceso de Fibrado Láser (velocidade de 
avance do feixe láser sobre o material precursor, potencia do láser, frecuencia e tempo 
de radiación, distancia da peza ao foco do láser e valor do colimador). Con todo, só se 
lograron producir  unhas cantidades ínfimas de fibras para certas condicións e con 
unha marxe moi estreita, moito menores do que aquelas logradas co láser de CO2. As 
mellores condicións atopadas foron as presentadas na táboa 5.12.
Aínda  con  estes  valores,  as  cantidades  obtidas  non foron suficientes  como para 
realizar un estudo da produción en función dos parámetros. Con este resultado, foi 
descartado o láser de fibra para a produción de fibras do material c-MCAS.
5.2.2.2.3 Produción en función da posición do foco
Repetindo o proceso seguido para o v-Si, realizouse tamén un estudo da influencia 
da distancia dende a posición do foco do feixe láser ate a peza de material precursor, 




Diámetro de feixe 19 mm
Distancia peza-foco 25 mm
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distancia que como xa foi explicado con anterioridade modifica a irradiancia e, xa que 
logo, a temperatura do material fundido así como o volume do material fundido.
Pódese  ver  claramente  na  figura  5.26 que  o  valor  idóneo  de  distancia  para  a 
produción  de  fibras  se  atopa  en  14 mm  aproximadamente,  pois  é  o  valor  que 
maximiza a cantidade de fibras producidas. 
A redución na cantidade de fibras é moi importante con variacións na distancia peza-
foco, habendo unha caída aproximada do 20 % por cada milímetro de diferencia. É 
este parámetro, pois, de extremada importancia no axuste iniciais para lograr unha 
produción de fibras en cantidade.
Figura 5.26: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da posición do foco  
respecto da peza, MCAS
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Táboa 5.13: Datos para a produción de fibras en función da posición do foco, MCAS
foco x longi. masa M/L corte Media desvest erro
[mm] [mm] [mg] [mg/mm] [mm] [um] [um] [um]
8,4 3,7 84 0 0,0000 7,4 0,000 0,000 0,017
10,4 3,7 87 5 0,0575 7,4 0,046 0,016 0,024
12,4 3,7 85 9 0,1059 7,4 0,133 0,039 0,043
13,4 3,7 85 15 0,1765 7,4 0,186 0,013 0,024
14,4 3,7 70 11 0,1571 7,4 0,146 0,016 0,029
16,4 3,7 80 7 0,0875 7,4 0,099 0,017 0,026
18,4 3,7 80 2 0,0250 7,4 0,018 0,009 0,020
5.2.2.2.4 Produción en función da espesura do material 
precursor
Un parámetro que se mantivo constante ao largo de todos os experimentos até aquí 
descritos (e nos seguintes) foi a espesura do material precursor (7,4 mm). Debido a 
que o material está formado por unha cantidade elevada de sílice, o agardado era que 
resultase facilmente fibrábel. Porén, o visto até agora indica que o material resulta ser 
moi difícil de fibrar, obtendo unhas cantidades moito menores de fibras (da orde de 
0,3 mg/mm) do que as obtidas co v-Si (que chegaban a ser de 4 mg/mm). Así pois, foi 
realizado  un  pequeno  estudo  da  influencia  da  espesura  do  material  precursor  na 
cantidade de fibras producidas. As condicións iniciais foron escollidas de xeito que 
fora maximizada a produción, sendo a velocidade de avance 300 mm/min, a potencia 
do láser 2500 W (valor con unha alta produción de fibras en condicións normais), 
aínda que tamén foron probadas as potencias 500 W e 250 W, pois ao ser menor a 
espesura  tamén  será  menor  a  potencia  necesaria  para  fundir  todo  o  material  e 
traspasar a peza precursora. O resto de parámetros foi fixado nos mesmos valores que 
os  demais  estudos  para  permitir  unha  análise  individual  da  influencia  de  cada 
parámetro  modificado  (lente  de  7,5'',  distancia  peza-foco  14 mm,  distancia  peza-
tobeira 6 mm, láser en modo continuo, presión do gas de arrastre 10 bar, presión do 
gas de protección 5 bar, gas en ambos casos aire seco).
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A táboa  5.14 mostra os resultados obtidos, e son representados na figura  5.27. É 
evidente  a  caída  da  cantidade  de  fibras  recollidas  ao  reducir  paulatinamente  a 
espesura do material precursor. Tamén se observa que non existe un incremento en 
dita cantidade ao procesar material con maior espesura. Isto é debido a que estamos a 
traballar con unhas condicións de velocidade e potencia do feixe láser optimizadas 
para un material precursor con espesura entre 6 e 10 mm, polo que unha espesura 
maior  precisará  de  unhas  condicións  diferentes  para  optimizar  o  proceso;  así,  se 
pretendemos  obter  fibras  de  un  material  con  maior  espesura,  habemos  necesitar 
utilizar unha maior potencia que permita fundir o material. 
Táboa 5.14: Datos da masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da espesura do  
material precursor para c-MCAS
Potencia M/L
[W] [mm] [mm]
2500 15,0 6,0 69,0 0,09 0,02
2500 9,4 7,0 73,0 0,10 0,02
2500 7,4 9,0 85,0 0,11 0,02
2500 5,0 1,0 42,0 0,02 0,03
2500 4,0 0,0 81,0 0,00 0,02
2500 2,0 0,0 49,0 0,00 0,03
500 15,0 1,0 58,0 0,02 0,02
500 9,4 1,0 65,0 0,02 0,02
500 7,4 1,0 54,0 0,02 0,03
500 4,0 0,0 43,0 0,00 0,03
500 2,0 0,0 51,0 0,00 0,03
250 15,0 0,0 50,0 0,00 0,03
250 9,4 0,0 47,0 0,00 0,03
250 7,4 0,0 52,0 0,00 0,03
250 4,0 0,0 40,0 0,00 0,04
250 2,0 0,0 62,0 0,00 0,02
Espesura Masa Lonx. Err.
[mg] [mg/mm] [mg/mm]
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Podemos dicir que este estudo é unha demostración de que as condicións de traballo 
calculadas para un maximizado da produción (así  como calquera outras) só serán 
válidas para a espesura utilizada na súa determinación.
5.2.2.2.5 Produción en función da humidade relativa
Ante o resultado obtido  para a  produción de fibras  con c-MCAS, e  visto  que a 
cantidade é 10 veces menor da obtida co material v-Si, foi proposta a posibilidade de 
ser a viscosidade demasiado baixa a que impide que as fibras saian en cantidade 
abundante. En base a esta suposición, e coñecendo o feito de que a tensión superficial  
de  un silicato fundido é  menor canto maior  sexa o contido en vapor  de auga da 
atmosfera  circundante,  foron  realizadas  dúas  series  de  medidas,  contrastando  a 
cantidade  de  fibras  producidas  co  porcentaxe  de  caudal  de  aire  húmido  que  se 
introducía no gas de arrastre, agardando que ao reducir a tensión superficial, a baixa 
viscosidade fose suficiente para manter o proceso de elongación o tempo suficiente 
como para  producir  unha cantidade  de  fibras  maior  que  a  observada no apartado 
5.2.2.2.1. A táboa 5.15 presenta os datos, e a figura 5.28 representa os resultados. 































Figura  5.27: Gráfico da cantidade de fibras por unidade de lonxitude en función da espesura do  
material precursor, c-MCAS
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Resulta claro ver que a cantidade de fibras producidas se ve reducida co progresivo 
aumento da humidade relativa do gas de arrastre, para as dúas series realizadas. 
Táboa  5.15: Datos das medidas realizadas para comparar a produción de fibras en función da  
humidade relativa do gas de arrastre, c-MCAS
Vel. Pot. Vapor M/L Erro
[mm/min] [W] [%] [mg/mm] [mg/mm]
300 2500 0,25 0,00 0,04
300 2500 0,33 12,50 0,04
300 2500 0,27 22,22 0,06
300 2500 0,10 30,00 0,06
300 2500 0,06 36,36 0,03
300 2500 0,03 41,67 0,02
300 2500 0,11 46,15 0,03
300 3000 0,49 0,00 0,10
300 3000 0,11 12,50 0,03
300 3000 0,19 22,22 0,03
300 3000 0,07 30,00 0,03
300 3000 0,16 36,36 0,02
300 3000 0,10 41,67 0,02
300 3000 0,11 46,15 0,02
300 3000 0,23 50,00 0,02
300 3000 0,03 100,00 0,03
































Figura 5.28: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da cantidade de aire  
húmido para dúas potencias diferentes, c-MCAS
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A conclusión que se pode tirar de estes resultados é que a hipótese inicial era errada, 
e non é a baixa viscosidade a responsábel da pouca produción de fibras co material c-
MCAS. 
5.2.2.2.6 Revisión dos resultados do material c-MCAS
Chegados a este punto, os resultados observados para o caso do c-MCAS necesitan 
de unha explicación física que dea conta da menor produción de fibras que no caso do 
v-Si, a pesar de que a composición é moi similar, presentando incluso unha cantidade 
maior  de  sílice  no  caso  do  c-MCAS  que  no  v-Si.  Debido  a  isto,  analizouse  a 
viscosidade do material c-MCAS utilizando diversos modelos atopados na literatura e 
aplicábeis  aos  materiais  MCAS  (óxido  de  magnesio,  óxido  de  calcio,  alúmina  e 
sílice), grupo de materiais nos que se pode encadrar o material analizado. Todos estes 
modelos utilizan a ecuación de  Vogel-Fulcher-Tammann (ecuación  5.2), analizando 
medidas empíricas para calcular os parámetros AVFT (constante), BVFT e CVFT como 
valores aditivos en función da composición do material.
log (η)=AVFT+BVFT /(T−C VFT)  (5.2)
O primeiro modelo estudado [GIORDANO2007], aporta un método para o cálculo 
aditivo  da  viscosidade  de  materiais  nos  sistemas  MCAS  (das  siglas  óxido  de 
Magnesio, óxido de Calcio, óxido de Aluminio e óxido de Sílice), MAS e CAS. Dado 
que o material utilizado na presente tese doutoral está formado fundamentalmente por 
óxido de sílice, óxido de aluminio, óxido de calcio e óxido de magnesio (alén de 
óxido de potasio e de ferro e, en menor medida, de sodio e de titanio) supoñemos 
válido o modelo para o noso caso. 
O modelo de  Giordano de 2008 [GIORDANO2008] foi realizado para calcular a 
viscosidade de rochas volcánicas, formadas fundamentalmente por feldespatos. Alén 
de considerar o grupo MCAS, tamén estuda a influencia na viscosidade dos óxidos de 
TiO2 e FeO, e a interacción de segunda orde entre diversos óxidos, incluíndo tamén as 
interacción  con  auga  e  con  elementos  ionizados,  resultando  ser  o  modelo  máis 
complexo dos estudados.
O modelo feito por  Urbain [URBAIN1982] a pesar de ter sido feito para vidros, 
tamén aporta valores similares de viscosidade para o material c-MCAS. Neste caso, 
Capítulo 5: Resultados 128
tomou en consideración o sistema SiO2-Al2O3-MO, sendo M un metal alcalino-térreo.
O outro modelo analizado foi o de  Lakatos [LAKATOS1972], desenvolvido para 
estudar a influencia de certos óxidos sobre a viscosidade dos vidros comerciais, pero 
sen contemplar interaccións de segunda orde entre eles. Os óxidos que considera son 
Al2O3, Na2O, K2O, Li2O, CaO, MgO, BaO, ZnO, PbO, B2O3, e (B2O3)2. Trátase do 
modelo máis antigo, e que serviu de fundamento para practicamente todos os estudos 
de  viscosidade  posteriores  habidos  na  literatura.  Resulta  ser  moi  bo  modelo  a 
temperaturas  baixas,  pero  desvíase  moito  dos  valores  reais  para  temperaturas 
elevadas. A táboa 5.16 presenta os valores obtidos dos cálculos para cada modelo. 
Así, e tras calcular os parámetros segundo estes modelos, foi realizada a gráfica da 
figura  5.29.  Nela  pódese  observar  que  os  diferentes  modelos,  que  consideran 
diferentes niveis de interacción entre os óxidos que compoñen o material de estudo, 
aportan valores moi similares de viscosidade para temperaturas baixas (tanto máis 
similares canto máis baixas sexan estas), máis difiren de xeito notábel ao aumentar a 
temperatura. 
Deste xeito, se se considera o modelo máis completo en canto a interacción entre 
Táboa  5.16:  Valores  calculados  para  a  viscosidade  do  material  c-MCAS  mediante  diferentes  
métodos
T(ªC) URBAIN1982 LAKATOS1972 GIORDANO2007 GIORDANO2008
800 1754749101,46 1416022692,14 124856694189,50 2366057997,48
900 17627213,74 11006261,18 103929184,81 14752813,19
1000 641941,48 337683,57 878160,56 368716,32
1100 52736,43 24555,36 28366,13 22382,73
1200 7483,74 3181,71 2134,20 2479,73
1300 1560,68 618,51 283,19 420,90
1400 431,21 161,62 56,01 97,75
1500 147,25 52,74 14,83 28,77
1600 59,22 20,43 4,89 10,18
1700 27,09 9,05 1,91 4,16
1800 13,74 4,47 0,85 1,91
1900 7,58 2,41 0,42 0,97
2000 4,48 1,40 0,23 0,53
2100 2,81 0,86 0,13 0,31
2200 1,85 0,56 0,08 0,19
2300 1,27 0,38 0,05 0,12
2400 0,90 0,26 0,04 0,08
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óxidos se refire, o de Giordano 2008, atopamos que, en realidade, a viscosidade do c-
MCAS fica por cima da do v-Si no rango de temperaturas de traballo. Isto é coherente 
cos datos obtidos na observación da cantidade de masa en función da humidade do 
gas de arrastre,  xa que estaríase a introducir  un aire húmido, reducindo a tensión 
superficial a un material fundido que presenta unha viscosidade elevada, reducindo 
entón a viabilidade do proceso de elongación. Alén de máis, se se observa a gráfica 
5.23, non se encontra unha potencia para a cal a cantidade de fibras se vexa reducida; 
xa que logo, será necesario aplicar unha potencia aínda maior para chegar a observar 
tal efecto, por mor da viscosidade elevada do material c-MCAS. 
Sexa como for, é evidente que as pequenas variacións da viscosidade do material 
fundido que se observan non poden ser o motivo que reduce a cantidade de fibras 
producidas comparando o c-MCAS co v-Si. O problema reside na consideración do 
material como homoxéneo, cando en realidade, e segundo o visto no capítulo 4, o 
material  precursor  é  microcristalino,  polo  que podería  darse o caso de termos no 
fundido algún compoñente que presente unha viscosidade moi diferente da matriz á 
temperatura á que se atopa. Tomando esta idea como punto de partida, analizamos as 
características dos óxidos que compoñen as principais partículas que conforman o 
Figura 5.29: Gráfica comparativa da viscosidade do material c-MCAS segundo diferentes modelos
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material  c-MCAS. As partículas  de  anortita  presentan  un número de  Doremus  de 
Rd=4,5, o que significa que se trata de un material de fundido moi fráxil (ver apartado 
2.2). A baixa produción virá condicionada entón por este feito, xa que a fusión de 
estas partículas levará a unha baixada da viscosidade do material fundido moi grande, 
moito  mais  do  que  prevén  os  modelos  para  o  material,  xa  que  estes  analizan  o 
comportamento de un material fundido coa composición homoxénea, pero non é o 
caso que tratamos. Así, as fibras presentan unha menor cantidade de alúmina e de 
óxido de calcio  (ver  apartado  5.2.2.1.3),  o  que indica que a  anortita  fundida  non 
forma parte do material que conforma as fibras.
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5.2.3 Mullita-alúmina (c-MA)
A mullita-alúmina (chamada ao largo da presente Tese Doutoral c-MA) é o último 
dos materiais estudados. Presenta unha cantidade de alúmina moi elevada, o que fai 
que sexa moi difícil de fibrar incluso mediante o método de Fibrado Láser. 
5.2.3.1 Caracterización preliminar
Ao  igual  que  o  feito  para  v-Si  e  para  c-MCAS,  realizouse  un  estudo  de 
caracterización  das  fibras  obtidas  do  material  c-MA,  para  coñecer  a  estrutura, 
morfoloxía, composición das fibras, así como coñecer a capacidade de produción de 
fibras con este material mediante o método de Fibrado Láser.
5.2.3.1.1 Xeométrica 
A caracterización xeométrica levouse a cabo mediante o microscopio electrónico de 
varrido. Con el foron observadas as fibras en diferentes magnificacións, a diferentes 
voltaxes  de aceleración e en diferentes  puntos,  para poder estudar  se  as  fibras  se 
presentan como cilíndricas, se as lonxitudes son grandes e se os diámetros son os 
agardados. No se realizou un estudo en profundidade dos diámetros igual que o feito 
co material v-Si porque se valorou que o aporte á investigación sería pequeno.
 A seguir poden ser vistas algunhas imaxes das fibras producidas do material c-MA 
obtidas mediante o microscopio de efecto campo FESEM modelo Jeol 6700.
Ao igual que o visto nos outros materiais, as fibras preséntanse en marañas enleadas 
de milleiros de fibras, con tamaños diferentes e lonxitudes de até centenas de micras. 
Tamén se observan algunhas partículas de tamaño moi reducido que non forman parte 
das fibras, e algunha partícula de maior tamaño.
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Pódese concluír que as fibras son de lonxitudes fundamentalmente micrométricas, 
existindo  algunhas  con  lonxitudes  inferiores.  Tamén  se  observaron  algunhas  con 
lonxitudes  moi  superiores,  de centenares  de  micras.  En algunhas  imaxes  pódense 
observar  anacos de fibras de lonxitudes  moi variadas,  normalmente centenares de 
nanómetros que son claramente partes rotas de outras fibras. Estes anacos non son 
debidos ao proceso de Fibrado Láser, senón que son produto da manipulación á que 
son sometidas as fibras dende a súa recollida ate a observación no microscopio. De 
calquera  xeito,  non se  trata  de  un  efecto  xeneralizado e  só  se  observa  de  forma 
Figura 5.30: Imaxes de microscopía electrónica de varrido das fibras de c-MA
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esporádica., sendo un efecto pouco importante ao considerar a cantidade de fibras que 
se observan.
5.2.3.1.2 Morfolóxica
Para o estudo da morfoloxía das fibras foi utilizado un microscopio de transmisión, 
co cal se pode observar perfectamente a superficie das fibras e analizar se se trata de 
fibras cilíndricas ou se presentan variación no diámetro coa lonxitude. A figura 5.31 
presenta unha serie de imaxes que reflicten o observado mediante esta técnica. 
Unha vez máis, as fibras presentan grande cantidade de partículas adheridas á súa 
Figura 5.31: Imaxes de microscopía de transmisión das fibras de c-MA
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superficie. Non se aprecia que tales partículas formen parte das fibras, polo que se 
estima que poderían ser retiradas mediante algún método físico como o utilizado coas 
fibras de vidro obtidas con gas de arrastre húmido.
5.2.3.1.3 Estrutura e composición
Dentro  da  caracterización  estrutural,  realizáronse  catro  estudos  diferentes,  que 
aportan información complementaria: espectroscopia de raios X (aporta información 
sobre a composición local das fibras), fluorescencia de raios X (aportan información 
global  sobre  a  composición),  difracción  de  raios  X  (aporta  información  sobre  a 
microestrutura)  e  difracción  de  electróns  (información  sobre  estrutura  cristalina 
global). 
Espectroscopia de raios X
Ao igual que para o v-Si e para o c-MCAS, realizouse un estudo de espectroscopía 
de  raios  X  para  as  fibras  de  c-MA,  co  gallo  de  coñecer  a  homoxeneidade  ou 
heteroxeneidade das mesmas. Na figura 5.32 amósanse dous exemplos de análise en 
diferentes puntos de mostras das fibras de c-MA que aportan información sobre a 
composición das mesmas. 
O estudo de EDX permite unha análise semi-cuantitativa dos elementos observados. 
Así,  foi  realizada  dita  análise,  co  gallo  de  comparar  os  resultados  nos  diferentes 
puntos analizados. Eliminouse do cálculo o carbono e mais o osíxeno, debido a que a 
oscilación nas cantidades de estes elementos é produto da maior ou menor captación 
Táboa 5.17: Comparación semi-cuantitativa dos elementos observados na análise EDX do material  
c-MA
Caso 1 Caso 2
Na 0,39 0,71 0,32
72,47 70,02 -2,45
Si 20,34 22,53 2,19
5,23 5,53 0,30
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de información do substrato e non ten nada a ver coa composición das fibras. A táboa 
5.17 presenta a comparación de esta análise. Nela pódese ver como as cantidades son 
moi similares, non habendo unha variación importante entre elas.
De  esta  análise  podemos  inferir  que  a  composición  das  fibras  é  practicamente 
idéntica,  presentando unha elevada cantidade  de aluminio  e  en  menor  medida  de 
silicio.  Como  xa  foi  explicado  anteriormente,  a  aparición  de  ouro  é  debida  ao 
recubrimento utilizado para evitar as cargas eléctricas nas fibras, e o carbono provén 
do substrato. 
Fluorescencia de raios X
Foi  realizado  un  estudo  de  fluorescencia  comparada,  no  que  se  comparan  as 
cantidades dos óxidos existentes no material precursor coas cantidades dos óxidos nas 
fibras, para estudar se existe perda de algún deles.
Figura 5.32: Exemplo de análise EDX de dúas mostras de fibras de c-MA 
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A análise comparada de fluorescencia do material precursor e das fibras permitiron 
observar que non existe un cambio importante debido ao proceso de Fibrado Láser.
Así, só se observa unha mudanza importante no óxido de sodio, que se ve reducido 
por ser este un óxido moi volátil que pode ser evaporado durante o proceso. Tamén o 
óxido de potasio se atopa en menor proporción nas fibras que no material precursor. 
A figura  5.33 permite  observar  a  comparación  entre  a  composición  do  material 
precursor  e  das  fibras,  de  xeito  que  se  pode apreciar  que  non existe  unha  perda 
significativa na cantidade presente de ningún óxido, mantendo a composición case 
Táboa 5.18: Fluorescencia comparada para o material c-MA.
Óxido Solido Fibras diff. Total Diff %
[wt%] [wt%] [wt%] [wt%/wt%]
Na2O 4,26 2,95 -1,31 -30,81
MgO 0,90 0,90 0,00 -0,10
Al2O3 57,37 58,42 1,05 1,82
SiO2 29,96 29,07 -0,88 -2,95
SO3 2,94 3,80 0,86 29,20
K2O 1,99 1,37 -0,62 -31,08
CaO 1,54 2,27 0,73 47,04
TiO2 0,35 0,45 0,11 31,27
Fe2O3 0,68 0,76 0,08 11,50
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idéntica, salvo pequenos descensos na cantidade de Sílice e de óxido de sodio, o que é 
debido a unha maior evaporación das especies máis volátiles. A táboa 5.15 presenta 
os dados.
Difracción de electróns
A difracción de electróns das fibras de material  c-MA permite coñecer  se existe 
estrutura  cristalina  ou  se  pola  contra  son  amorfas,  como  acontece  coas  fibras 
analizadas dos materiais v-Si e c-MCAS.
Na figura 5.34 pódese ver a difracción obtida das fibras de c-MA, na que se observa 
un  único  máximo central,  o  que  indica  que  as  fibras  de  c-MA son amorfas,  sen 
estruturas cristalinas globais nin localizadas (en tal caso existirían pequenos máximos 
locais en posicións esperadas). 
Así  pois,  unha  vez  máis  demóstrase  que  a  técnica  de  Fibrado  Láser  permite  a 
produción de fibras amorfas partindo de un material microcristalino.
5.2.3.2 Cuantificación da produción
Igual que se fixo para o material v-Si e para o c-MCAS, realizouse un estudo da 
Figura 5.34: Difracción de electróns para unha fibra de material c-MA
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viabilidade da produción de nanofibras de c-MA en cantidade. Para isto, estudouse a 
relación existente entre a cantidade de fibras producidas e algúns dos parámetros máis 
influentes no proceso de Fibrado Láser. Os seguintes subapartados dan conta de tal 
estudo.
5.2.3.2.1 Produción en función da velocidade e potencia
Foron realizadas varias series de probas para obter a gráfica que se observa na figura 
5.35. Como se pode apreciar, a escala da masa por unidade de lonxitude é da orde de 
100 microgramos por milímetro, unhas trinta veces menor que aquela do v-Si (da 
orde de 3 miligramos por milímetro)
A figura 5.35 foi realizada cos datos contidos na táboa 5.19. É evidente a pequena 
produción que se obtén con este material, aínda que é de remarcar o feito de ser un 
material dificilmente fibrábel por outros métodos. 
Figura 5.35: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade e da  
potencia, c-MA
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A continuación será revisada a relación da cantidade de fibras coa velocidade de 
avance do feixe láser e coa potencia do mesmo por separado, para analizar así de 
xeito máis claro a dependencia con estes parámetros.
Unha vez máis, e seguindo o mesmo esquema que o xa feito cos materiais v-Si e c-
MCAS,  presentamos  os  ensaios  a  potencia  constante.  Neles  se  pode  apreciar  a 
reducida cantidade de fibras que se obteñen para este material, que son da orde de 4 
veces menos que para o c-MCAS e até 30 veces menos que para o v-Si (ver figura 
5.36, onde o máximo apenas alcanza os 0,09 mg/mm).
Táboa 5.19: Datos para análise da masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función  
de velocidade e da potencia, c-MA
Vel.\Pot. 235 W 300 W 350 W 400 W 500 W
[mm/min] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm] [mg/mm]
150 0 0 0 0 0
300 0,0071 0,0143 0 0 0
350 0,0286 0,0857 0 0 0
400 0,0429 0,0714 0,0571 0,0071 0
450 0,0429 0,0500 0,0530 0 0
500 0,0143 0,0143 0,0500 0 0
600 0 0 0,0214 0 0
900 0 0 0 0 0
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É interesante observar que a velocidade óptima para a produción de fibras de c-MA 
non depende da potencia  do láser.  Este  feito foi xa estudado e explicado para os 
materiais  v-Si  e  c-MCAS nos  apartados  5.2.1.2.1 e  5.2.2.2.1,  polo  que  non  será 
explicado aquí.
A seguir  pódese ver unha gráfica con ensaios a velocidade fixa,  para observar a 
relación entre potencia do láser e cantidade de fibras producidas.



































Figura 5.36: Masa das fibras producidas por unidade de lonxitude en función da velocidade para  
diferentes potencias, c-MA
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Ao  igual  que  para  os  outros  materiais,  obsérvase  que  a  cantidade  de  fibras 
producidas vese maximizada para certo valor da potencia, e semella ser practicamente 
independente da velocidade de avance do feixe láser sobre o material precursor.
5.2.3.2.2 Produción para láser de fibra
Igual  que  foi  feito  co  material  c-MCAS  (ver  apartado  5.2.2.2.2)  realizouse  un 
pequeno estudo da viabilidade de producir fibras de c-MA mediante a utilización do 
láser de fibra seguindo o mesmo método de traballo, realizáronse probas modificando 
diversos parámetros que inflúen no proceso de Fibrado Láser,  pero non se logrou 
atopar as condicións ideais que permitiran mellorar os resultados da produción de 
fibras  mediante  láser  de  CO2,  polo  que  tamén  para  este  material  se  descartou  a 
viabilidade da produción de fibras mediante láser de fibra.
Figura 5.37: Gráfica da masa por unidade de lonxitude en función da potencia do feixe láser para  
diferentes velocidades de avance, para o material c-MA
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Preséntanse  na  táboa  5.20 as  mellores  condicións  atopadas,  coas  que  existe 
produción visíbel de fibras pero non en cantidade suficiente como para ser estudada. 
Debemos entender que tampouco para este material se observa mellora algunha na 
utilización do láser de fibra fronte ao Láser de CO2, antes ao contrario, a redución da 
cantidade de fibras producidas é evidente, polo que queda descartado o seu uso.
5.2.3.2.3 Revisión dos resultados do material c-MA
Como se puido ver nos apartados anteriores, a produción de fibras para o material c-
MA é notabelmente menor que a produción para o material c-MCAS, e, xa que logo, 
moito menor aínda que para o material v-Si. No apartado  5.2.2.2.6 foi explicado o 
motivo polo que o c-MCAS presenta unha produción menor que o v-Si. Neste será 
explicado o motivo polo que o c-MA é aínda menos produtivo que aquel.
O modelo matemático de elongación foi resolto para o caso do vidro de silicato 
sodocálcico no capítulo 3.  Segundo se viu,  a  temperatura necesaria  para producir 
fibras  ten unha marxe de aproximadamente 800 K,  sendo a temperatura necesaria 
para a produción de fibras micrométricas arredor dos 1300 K, e para a produción de 
fibras nanométricas arredor dos 2100 K. Así, a pesar dos gradientes de temperaturas 
tan  extremos  que  existen  na  fronte  de  corte,  existe  unha ampla  zona de  material 
fundido que se atopa a unha temperatura dentro deses límites, o que permite que o 
proceso de fibrado sexa moi produtivo. Alén de mais, tanto a velocidade de avance 
como a potencia do feixe láser son dous parámetros que presentan tamén unha marxe 
de  traballo  moi  ampla,  permitindo  así  a  produción  de  fibras  con condicións  moi 
diversas.




Diámetro de feixe 21 mm
Distancia peza-foco 14 mm
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No caso da Mullita-alúmina (c-MA), o modelo foi resolto do mesmo xeito que para 
o v-Si. As características do material utilizadas foron as seguintes:
Calor específico: Cp=2,76·10³ J/kg·K
Densidade: ρ=2,5·10³ Kg/m3
Tensión superficial: tsup=0,438 N/m. 
Utilizouse a ecuación VFT (Vogel-Fulcher-Tamman) para describir a viscosidade do 
material, axustando os parámetros aos datos experimentais obtidos do libro de Bansal 
e Doremus [ BANSAL1986], segundo a ecuación:
μ=μ0 e
E
T r−T  (5.3)
Cos seguintes valores dos parámetros: μ0= exp(-6,739) Pa·s; enerxía de activación, 
E=5010,2 K e temperatura de referencia, Tr=1100 K. É importante destacar o feito de 
que o grao de sub-arrefriado que se pode alcanzar con un material depende en grande 
medida da temperatura de transición vítrea do mesmo [LI2002]. Debido ao rápido 
alargamento das fibras no proceso de Fibrado Láser, o material segue mantendo unha 
viscosidade baixa con temperaturas inferiores ás agardadas.
Con estas condicións, foron calculadas as gráficas das figuras 5.38 e 5.39.
Figura 5.38: a) Gráfica do diámetro da fibra producida partindo de unha gota de 300 μm en función 
da temperatura da mesma. b) Comparación entre o tempo característico de auto-similitude e o tempo  
característico de elongación. Material c-MA
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Obsérvase  na  figura  5.38a  que  para  a  obtención  de  unha  fibra  micrométrica  a 
temperatura do material precursor ten que ser superior aos 1525 K. Na figura 5.39a en 
contraste  vese  que  para  a  obtención  de  unha  fibra  nanométrica  a  temperatura 
necesaria é de 1880 K. Así, o rango de temperaturas para o cal a produción de fibras é 
viábel é de aproximadamente 380 K.
No  caso  de  fibras  micrométricas,  a  diferenza  entre  tempo  característico  de 
elongación  e  tempo  característico  de  ruptura  (figura  5.38b)  é  de  6  ordes  de 
magnitude. No caso de fibras nanométricas dita diferenza redúcese ate 1 ou 2 ordes 
de magnitude (figura 5.39b), poñendo así en perigo a estabilidade do proceso.
Da análise das gráficas, pódese entender o motivo para a baixa produción de fibras 
co material c-MA, xa que nos atopamos con dous efectos claros: por unha banda o 
rango de temperaturas para o cal o fibrado é viábel é moito menor que para o caso do 
v-Si (ver apartado 3.3.4 e 3.3.5), para o que o rango era de aproximadamente 800 K. 
Por outra, o tempo característico de ruptura aproxímase ao de elongación cando a 
temperatura é moi elevada, o que fai inestábel o proceso.
 Así, a gráfica da figura  5.35 é moito mais estreita que a da figura  5.7, xa que a 
variación da potencia do feixe láser ou da velocidade de avance implica un cambio na 
temperatura da fronte de corte, e debido ao estreito marxe que existe, o fibrado deixa 
Figura 5.39: a) Gráfica do diámetro da fibra producida partindo de unha gota de 3 μm en función  
da temperatura da mesma. b) Comparación entre o tempo característico de auto-similitude e o tempo  
característico de elongación. Material c-MA
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de ser factíbel. Dentro desa marxe de temperaturas, os gradientes de temperaturas 
existentes na propia fronte de corte fan que só unha pequena parte da mesma se atope 
á  temperatura  adecuada  para  o  fibrado,  reducindo  aínda  mais  a  produtividade  do 
proceso. Na figura 5.40 compáranse as viscosidades de traballo do material v-Si coas 
do c-MA. Pódese ver como o rango de traballo para o v-Si é moito maior que o rango 
de traballo do c-MA.
Figura 5.40: Comparación da viscosidade do v-Si coa viscosidade do c-MA. Reflíctense as zonas de  
traballo para o Fibrado Láser
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5.3 Análise xeométrica
Alén de estudar a produción de fibras en función dos parámetros e dos materiais 
utilizados, tamén se realizou un estudo xeométrico das fibras de v-Si, coa intención 
de coñecer a influencia que algúns de ditos parámetros ten no diámetro das fibras 
producidas, e así poder ter unha produción de fibras con diámetros controlados.
5.3.1 Distribución de diámetros en función da velocidade
Levouse a cabo un estudo estatístico das distribucións de diámetros das fibras en 
función da velocidade de avance do feixe láser sobre a peza de material precursor. 
Foron realizadas unha grande cantidade de series de medidas para obter resultados 
cuantificábeis, analizando para cada punto un mínimo de 200 fibras, o que permite 
obter un valor de media, moda, mediana e desviación representativo da distribución 
real. Tal como foi explicado no apartado 4.4.1, as fibras producidas foron observadas 
mediante microscopía electrónica, e foron medidos os diámetros de centos de fibras 
en cada proba, de xeito que foron obtidas distribucións de diámetros en cada punto. 
 Ao igual que outras moitas variábeis naturais, os diámetros distribúense segundo 
unha  función  log-normal,  o  que  permite  calcular  parámetros  como  a  media,  a 
mediana, a moda, a desviación estándar e outras, que aportan información sobre a 
distribución real dos diámetros (ver anexos para unha descrición da distribución log-
normal e dos seus parámetros). Os resultados obtidos de este estudo foron publicados 
xa en maio de 2011 [DIESTE2011].
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A figura  5.41 mostra a dependencia dos parámetros estatísticos que representan a 
distribución de diámetros das fibras coa velocidade de avance do feixe láser sobre a 
peza precursora. Segundo o modelo matemático utilizado para describir o proceso de 
corte,  a temperatura do material  fundido aumenta coa velocidade de procesado, e 
mentres  a  temperatura é  cada vez maior  o  proceso de  elongación pode continuar 
durante un maior tempo, aumentando a lonxitude da fibra e reducindo o diámetro da 
mesma. A mediana representada na figura é congruente pois co modelo matemático, 
descendendo continuamente co aumento da velocidade.





















Figura 5.41: Moda, mediana, media e desviación dos diámetros en función da velocidade, v-Si
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A  moda  das  distribucións  de  diámetros  sofre  unha  redución  ao  aumentar  a 
velocidade partindo de valores baixos, alcanzando un valor estacionario, o que indica 
que a maior parte das fibras se manteñen nun valor independente da velocidade de 
avance  despois  de  alcanzar  unha  temperatura  mínima  no  material  fundido  -é 
importante  sinalar  que  a  temperatura  non  é  uniforme  no  fundido,  presentando 
importantes gradientes [QUINTERO2009]-.
Se se analizan moda, mediana e desviación conxuntamente, obsérvase que existen 
tres  intervalos  de  valores  claramente  diferenciadas  en  función  da  velocidade  de 
avance, cuxas probabilidades se exemplifican na figura 5.42:
1. Velocidades inferiores aos 300 mm/min. A desviación estándar amosa valores 
reducidos,  sendo o  segundo intervalo  de  confianza  0,12 μm-1,8 μm,  e  con 
valores da moda en 0,3 μm, é dicir,  as fibras producidas son relativamente 
grosas, con unha distribución de diámetros estreita. Isto é debido a unha moi 
baixa temperatura do material fundido, o que implica unha viscosidade tan 
elevada  que  o  proceso  de  elongación  remata  moi  rápido,  cando  as  fibras 
apenas foron estiradas. 























Figura 5.42: Distribucións log-normal de diámetros para tres velocidades de procesado diferentes  
escala logarítmica 
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presenta xa o valor no que vai ficar fixada co aumento da velocidade (arredor 
de 0,18 μm). A desviación estándar neste intervalo é moi elevada, alcanzando 
valores  de  até  0,6 μm,  co  segundo  intervalo  de  confianza  entre  0,07 μm- 
2,6 μm, o que indica que é viábel a produción de nanofibras, máis tamén a 
produción de microfibras con diámetros superiores aos 2 μm. O motivo para 
este comportamento é que a temperatura do material fundido ten alcanzado xa 
o valor  necesario  para a  produción de nanofibras  (ver  apartado 3.5.1).  Ao 
mesmo tempo, a existencia de un rango de temperaturas maior no volume de 
material fundido permite a produción de unha maior cantidade de fibras con 
unha distribución máis larga de diámetros.
3. Velocidades superiores aos 600 mm/min. O valor da moda fica estancado para 
velocidades  elevadas.  A desviación  vese  reducida  até  valores  da  orde  dos 
0,25 μm, con un segundo intervalo de confianza en 0,07 μm-1,8 μm, de xeito 
que  seguen a ser  viábeis  a  produción de nanofibras  mentres  que as  fibras 
micrométricas son cada vez menos. A redución de estas fibras reduce tamén a 
cantidade  de  fibras  totais  producidas  (ver  apartado  5.2.1.2.1),  o  que  é 
consistente  co  feito  de  que  a  maiores  temperaturas  -debidas  á  maior 
velocidade de avance- a viscosidade é reducida até o punto de que as forzas 
capilares  arrancan  pequenas  gotas  do  material  fundido,  reducindo  así  a 
cantidade de material dispoñíbel para a produción de fibras.
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5.3.2 Distribución de diámetros en función da humidade do 
gas de arrastre
Ante os resultados obtidos  no anterior  experimento,  foi  proposto o obxectivo de 
producir  fibras  mais  longas.  Con  este  fin,  sería  necesario  manter  o  proceso  de 
elongación activo durante mais tempo, é dicir, aumentar o tempo de elongación, o que 
levaría implícito unha redución dos diámetros das fibras, xa que ao prolongarse o 
tempo de elongación para o mesmo volume de fluído aumentarase a lonxitude das 
fibras e por conseguinte reducirase o diámetro. Para conseguir aumentar o tempo de 
elongación será necesario traballar  nunhas  condicións  que produzan un fundido a 
temperaturas moi elevadas, o que retardará a finalización do proceso de elongación, 
pois consideramos que este finaliza ao alcanzarse a temperatura de transición vítrea. 
En  contrapartida,  este  aumento  da  temperatura  do  fundido  traerá  consigo  unha 
redución do tempo característico de ruptura debido á redución da viscosidade. Por 
iso,  coa finalidade de garantir  a  estabilidade do proceso trataríamos de reducir  as 
forzas capilares  que inducen o proceso de ruptura.  Recorremos pois  novamente á 
utilización  dun gas  de  arrastre  con alta  humidade relativa,  para  reducir  a  tensión 
superficial  do  filamento  fundido,  de  acordo  co  comportamento  dos  silicatos 
demostrado por outros autores [PARIKH1957].
Foron realizadas dúas series de medidas, unha con gas de arrastre seco e outra con 
gas de arrastre saturado de vapor de auga, e foron analizados os diámetros das fibras 
Táboa 5.21: Datos das medidas de diámetros en función da velocidade para v-Si
Media Mediana Moda
[mm/min]
20 0,61 0,48 0,30 0,22
150 0,64 0,48 0,27 0,31
300 0,70 0,46 0,20 0,62
450 0,64 0,41 0,17 0,55
600 0,61 0,40 0,17 0,53
800 0,53 0,37 0,19 0,29
900 0,41 0,30 0,15 0,16
1000 0,52 0,37 0,18 0,27
1300 0,52 0,37 0,19 0,27
1500 0,47 0,34 0,18 0,21
Veloc. Desv. Est.
[um] [um] [um] [um]
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producidas en cada serie.  Neste apartado encóntranse representados estes datos. As 
condicións utilizadas foron as que aportan unha mellor produción de fibras, de xeito 
que o erro relativo na recollida e o aleatorio na produción poda ser minimizado. Así, a 
potencia foi fixada en 2000 W, a distancia foco-peza en 14 mm, e a presión do gas de 
arrastre en 12 bar.
O resultado amosa que utilizando gas de arrastre húmido a media dos diámetros é 
moito  maior  que  a  que se  obtén  cando se utiliza  aire  seco  como gas  de  arrastre 
(véxase figura 5.43). O motivo de este comportamento pode ser entendido ao analizar 
os resultados do apartado 5.2.1.2.4, no cal se atopaba que a produción de fibras con 
gas saturado de vapor de auga,  habendo condensación na saída da tobeira,  se vía 
reducida. Ligado a este efecto, atópase o do presente apartado; así, un gas de arrastre 
saturado leva aparellado un aumento do coeficiente de convección (factor h definido 
dentro  do  apartado  3.3.2.1)  o  que  implica  un  aumento  nas  perdas  de  calor  por 
convección da fibra ao gas de arrastre, ao haber unha maior perda en auga que en aire 
seco.  Esta  perda  produce  os  dous efectos  observados:  por  unha parte,  redúcese  a 
Táboa 5.22: Datos das medidas de diámetros en función da velocidade para gas de arrastre seco e  
húmido, para v-Si
Gas Veloc. Media. Mediana Moda Desv. Est.
[aire] [mm/min] [um] [um] [um] [um]
húmido 300 1,35 0,92 0,42 2,10
húmido 450 0,90 0,63 0,30 0,87
húmido 600 0,92 0,60 0,26 1,13
húmido 800 0,79 0,57 0,31 0,53
húmido 900 1,00 0,64 0,26 1,46
húmido 1000 0,82 0,55 0,24 0,87
húmido 1300 0,52 0,41 0,26 0,16
húmido 1300 0,89 0,63 0,32 0,76
húmido 1500 0,69 0,53 0,31 0,34
húmido 1500 0,85 0,63 0,35 0,57
seco 20 0,61 0,48 0,30 0,22
seco 150 0,64 0,48 0,27 0,31
seco 300 0,70 0,46 0,20 0,62
seco 450 0,64 0,41 0,17 0,55
seco 600 0,61 0,40 0,17 0,53
seco 800 0,53 0,37 0,19 0,29
seco 900 0,41 0,30 0,15 0,16
seco 1000 0,52 0,37 0,18 0,27
seco 1300 0,52 0,37 0,19 0,27
seco 1500 0,47 0,34 0,18 0,21
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produción de fibras, debido a un aumento da viscosidade; por outra, a perda de calor 
na  propia  fibra  leva  a  que  o  proceso  de  elongación  pare  antes  do  agardado  ao 
aumentar a viscosidade do material  e impedir  que continúe,  rematando entón con 
unha fibra de maior diámetro. 
Ante  os  resultados  obtidos  no  experimento  anterior,  decidiuse  realizar  o  mesmo 
estudo para unhas condicións de velocidade e potencia fixas, e estudar a evolución da 
mediana dos diámetros co aumento da humidade relativa no gas de arrastre.
Na figura 5.44 pódese ver o resultado obtido. A desviación estándar dos diámetros 
vaise reducindo conforme aumenta a humidade relativa do gas de arrastre, até que, 
unha vez chegado ao punto de condensación, se dispara. Este feito pode ser explicado 
pola  aparición  de  fibras  micrométricas  con  diámetros  moi  grandes,  debido  ao 
arrefriado máis rápido do material fundido ante as maiores perdas de calor en auga. 
Tamén a mediana dos diámetros aumenta levemente, máis o efecto non semella ser 
tan claro, debido ás flutuacións que se observan.




















Figura 5.43: Mediana dos diámetros en función da velocidade para aire seco e húmido, v-Si
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Finalmente o obxectivo non puido ser cumprido debido ao efecto non previsto do 
aumento  do  coeficiente  de  convección  de  calor  da  fibra  ao  gas  ao  aumentar  a 
humidade relativa do gas de arrastre. Este efecto enmascara o posíbel descenso dos 
diámetros producido pola baixada da tensión superficial do material fundido ante o 
aumento da humidade relativa, facendo que as perdas de calor arrefríen a fibra moito 
máis rápido que ante gas de arrastre seco, elevando a súa viscosidade e detendo o 
proceso nun tempo máis curto, o que implica un menor alargamento e, xa que logo, 
un diámetro maior.
5.3.3 Distribución de diámetros en función da presión
A pesar de ser a presión do gas de arrastre unha variábel que foi xa demostrado que 
inflúe  moi  pouco  na  cantidade  de  fibras  producidas,  realizouse  un  estudo  para 
confirmar se existe unha relación máis importante de esta variábel co diámetro das 
mesmas. O motivo para este estudo é a hipótese de que unha maior presión inducirá 
unha forza  de  arrastre  viscoso tamén maior,  (ver  apartado 3.3.2.1)  aumentando a 
velocidade de elongación, de xeito que as fibras producidas presentarán unha maior 




















Figura  5.44: Gráfica que presenta a mediana dos diámetros das fibras en función da humidade  
relativa do gas de arrastre
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lonxitude e un menor diámetro.
 A figura 5.45 da conta dos valores estatísticos da media, a mediana e a moda dos 
valores  calculados  para  cada  presión  de  arrastre.  O  resultado,  ao  igual  que  o 
acontecido  cos  estudos  de  masa  por  unidade  de  lonxitude,  mostraron  que  as 
variacións na presión do gas de arrastre non modifican de xeito substancial o proceso 
de Fibrado.
Foron  utilizadas  dúas  tobeiras  diferentes  para  esta  análise:  unha  deseñada  para 
traballar a 8 bar, e outra para traballar a 20 bar. 
A táboa  5.23 recolle os valores calculados de media, mediana, moda e desviación 
típica  para  cada  valor  de  presión  estudado.  En  ningún  caso  se  atopou  unha 
dependencia clara dos diámetros das fibras coa presión do gas de arrastre. 






















Figura  5.45: Media,  mediana e moda dos diámetros en función da presión do gas de arrastre,  
v=300 mm/min, P=2000 W, material, v-Si
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É importante notar que a presión foi modificada dentro de un rango de valores curto, 
pois cando a presión de arrastre é levada até un valor moi diferente daquel para o que 
foi deseñada a tobeira, o gas de arrastre deixa de estar expandido perfectamente, o 
que reduce a súa capacidade de arrastre do material, de xeito que a cantidade de fibras 
obtida se ve tamén reducida.
Táboa  5.23: Datos para a medida da distribución de diámetros en función da presión do gas de  
arrastre, v=300 mm/min, P=2000 W, material, v-Si
presion media mediana moda Desv. Est.
[bar] [um] [um] [um] [um]
5 0,9 0,64 0,31 0,84
8 1,2 0,99 0,67 0,7
10 0,71 0,51 0,26 0,48
12 0,87 0,63 0,33 0,68
14 0,74 0,57 0,34 0,37
16 0,85 0,71 0,5 0,31
18 0,91 0,68 0,38 0,67
20 1,02 0,79 0,48 0,66
22 0,7 0,53 0,3 0,38
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5.4 Análise da capa de material fundido
Os  vídeos  de  alta  velocidade  permiten  observar  o  proceso  de  Fibrado  Láser  e 
analizar a evolución do material fundido dentro da fronte de corte e cando xa sae de 
ela  para  formar  unha  gota,  que  será  ben  elongada  ben  expulsada  segundo  as 
condicións  de  temperatura,  tamaño  e  viscosidade  da  mesma.  Para  estimar  os 
parámetros físicos na fronte de fusión utilizados un modelo matemático que é unha 
versión  do  modelo  de  corte  láser  por  fusión  de  metais  proposto  por  Mas  et  al. 
[MAS2003] adaptado para o presente problema de Fibrado Láser de pezas de vidro e 
cerámicas microcristalinas. 
Para poder utilizar dito modelo, será necesario asumir as seguintes consideracións 
xeométricas (ver figura 5.46):
• A superficie de fronteira Ff entre o material sólido e o material fundido, que 
será  denominada  fronte  de  fusión,  ten  forma  cilíndrica  cortada  por  dúas 
xeratrices que subtenden un ángulo de 180º. O seu eixo está contido no plano 
XZ e presenta unha certa inclinación con respecto á dirección do eixo do feixe 
láser. O radio rk de dito cilindro permanece constante ao largo do proceso.
• A superficie de fronteira Fc entre o material fundido e a fenda de corte, que 
será denominada fronte de corte, ten a mesma forma cilíndrica que a anterior e 
é coaxial con ela. O seu radio, cuxo valor será rk-h, onde  h é a espesura da 
capa fundida, é variábel, por considerarse variábel a espesura h.
• De  acordo  coas  propostas  dos  traballos  de  modelos  de  corte  anteriores 
[MAS2003] asúmese que a expulsión de material do volume de control ten 
lugar mediante tres mecanismos:
1. Por medio da acción de arrastre polo gas asistente. O arrastre do material 
fundido ocorre na dirección do eixo da fronte de corte. Chamaremos vz á 
velocidade do fluxo de caudal másico expulsado.
2. Por evaporación do material fundido na superficie da fronte de corte. A 
dirección  do  vapor  será  perpendicular  a  dita  superficie,  con  unha 
velocidade vv uniforme en toda a superficie Fc.
Capítulo 5: Resultados 157
3. Por efecto da presión de retroceso debida á aceleración do vapor, que xera 
unha  reacción  en  toda  a  superficie  Fc.  Segundo  varios  autores 
[VONALLMEN1995, SEMAK1997, BÄUERLE2000] a presión sobre a 
capa de material fundido provoca a impulsión na dirección tanxencial a 
esa superficie,  dando como resultado un fluxo de material  fundido que 
deixa  o  volume de  control  con  velocidade  vy na  dirección paralela  ao 
avance do corte. 
• Asúmese que os fluxos xerados polo arrastre do gas asistente e pola presión de 
retroceso  son  uniformes  en  todo  o  volume  de  control,  con  velocidades 
ortogonais vz e vy uniformes en todas as seccións onde actúan. Inda que os 
dous fluxos de material  fundido poidan ser calculados mediante aplicación 
sinxela  da  ecuación  de  Navier-Stokes [RICHARDSON1989],  aplicándoa 
separadamente para os dous fluxos, e tendo en conta a xeometría do modelo e 
as accións que provocan, no presente modelo optouse por esta hipótese mais 
simplificada, sen perda de validez, xa que ao calcular os balances no volume 
de control trabállase con velocidades integradas.
Figura 5.46 Esquema da fronte de corte; a) Sección na que se marcan as diferentes velocidades dos  
fluxos de expulsión de material, e as superficies de control F f e Fc b) diagrama da sección do volume  
de control na dirección transversal ao eixo de corte, mostrando as velocidades de evaporación v v, a  
presión de retroceso pr e a velocidade do fluxo promovido pola dita presión, vy
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• Será necesario definir un volume de control no cal calcular os balances de 
masa, movemento e enerxía. Para iso, dividimos a fronte de corte en células 
limitadas  por  planos  paralelos  ao  plano  da  superficie  da  peza  de  material 
precursor, e polas superficies Fc e Ff. Así, consideremos a célula etiquetada por 
i, representada na figura 5.47; a fronte fundida está inclinada un ángulo α(i), 
2rk é o ancho da célula, L a altura da célula e δ(i) é a espesura da capa de 
material fundida no fondo da célula i. Os balances serán entón calculados en 
cada célula, considerando os fluxos de entrada e de saída de cada unha.
Alén de todas estas consideracións xeométricas, terán que ser asumidas as seguintes 
hipóteses para poder chegar a un modelo resolúbel:
• O material procesado é isótropo e homoxéneo. 
• A densidade, ρ, considerarase independente da temperatura e do seu estado 
físico.
• O calor específico considerarase constante para cada estado físico do material.
• A  condutividade  térmica,  k,  e  a  tensión  superficial,  σ,  consideraranse 
constantes e independentes da temperatura.
• Asumiremos que o material fundido é newtoniano.
Figura 5.47: Esquema da célula de volume de control para a integración das ecuacións de balances  
enerxéticos
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• A viscosidade do material, μl, considerarase que pode ser descrita mediante a 
ecuación de Vogel-Fulscher-Tamman, coa que μl = μl (T).
• Suporemos que a radiación láser é absorbida uniformemente no volume de 
control,  suposición  que  implica  unha  distribución  espacial  uniforme  da 
enerxía no feixe láser.
• Desprezaremos as perdas de calor por convección e radiación fronte á enerxía 
absorbida.
• A condución da calor ao longo do eixo Z, correspondente á espesura da peza, 
é  desprezábel  en  comparación coa  condución  no plano XY,  e  desprezábel 
tamén respecto da calor transmitida na dirección do eixo Z por convección.
• Suporemos que a temperatura da superficie da fronte de fusión, é constante e 
igual á temperatura de fusión do v-Si.
• Asumimos que o mecanismo de evaporación predominante é o de evaporación 
normal na superficie líquida da fronte de corte, Fc.
• Suporemos  que  se  forman  disolucións  ideais  (mistura  ideal)  tanto  na  fase 
líquida como na gasosa.
• Nos cálculos das presións parciais da fase vapor consideraremos unicamente 
as especies predominantes e desprezaremos o efecto producido polas especies 
restantes.  Así,  consideraremos  só  a  descomposición  da  sílice,  segundo  a 
ecuación 5.4:
SiO2
(Liq)→ SiO(Gas)+O(Gas)  (5.4)
• Suporemos  que  a  transmisión  do  momento  cinético  do  gas  asistente  ao 
material fluído do volume de control se realiza mediante dous mecanismos,
[VICANEK1987]:
1. A fricción viscosa entre o gas asistente e o material fundido que transmite 
un esforzo cortante a este na superficie da fronte de corte.
2. O gradiente de presión exercido polo gas sobre o volume de control na 
dirección do eixo da superficie da fronte de corte.
Para modelar  ambos mecanismos  considérase,  por  un lado,  unha distribución de 
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velocidade  do  gas  asistente  uniforme  en  toda  a  profundidade  da  fenda.  Esta 
velocidade corresponde á do fluxo expandido até alcanzar a presión ambiente. Por 
outro  lado,  o  gradiente  de  presión  cuantifícase  considerando  a  presión  dinámica 
exercida  polo  fluxo  incidente  sobre  a  superficie  Fc,  en  contraposición  á  presión 
estática ambiente exercida na cara inferior. 
Este modelo é unha boa aproximación, se ben parte de un problema unidimensional, 
asumindo unha temperatura media na fronte de fusión que varía coa profundidade 
dentro da peza precursora, pero non considera variacións na temperatura ao ancho do 
corte. Esta variación é tamén importante no corte láser por fusión, tendo en conta, en 
ámbolos dous casos, que por vez de unha temperatura unidimensional calculada como 
función da profundidade do corte, a fronte de fusión presenta unha distribución de 
temperaturas tridimensional, con variacións que poden ser de ate centos de graos.
As ecuacións fundamentais e a metodoloxía do presente modelo son presentadas nos 
vindeiros  parágrafos.  Resólvese  pois  un  problema  de  corte  láser  mediante  a 
discretización  da  camada  de  material  fundido  en  células  separadas  por  planos 
paralelos ás caras da peza precursora. 
Deste xeito, o balance de masa na célula i da figura 5.47 pode ser escrito como 
vc 2r k L cos [α (i)]+v z(i−1)π r k δ(i−1)=
2v y (i)δm(i )L+vv (i)π r k+vz (i)π rk δ (i)
(5.5)
Onde vz(i) é a velocidade do fluxo de masa na dirección vertical, deixando o volume 
de  control  dende  a  zona  de  abaixo,  e  vz(i-1)  é  a  velocidade  do  fluxo  de  masa 
chegando ao volume de control dende a zona de arriba. O material evaporado flúe 
dende a fronte de corte perpendicular á súa superficie con velocidade uniforme vv(i). 
A presión de retroceso producida polo fluxo de material evaporado xera unha presión 
uniforme sobre o volume de control,  que expulsa o material  fundido a través dos 
lados  da fronte  de corte.  Así,  a  velocidade  fluxo de  material  fundido deixando o 
volume de control é considerada como constante, vy(i). 
O balance de momento fixase na dirección do eixo Z:
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 Onde μ(i) é a viscosidade do material fundido na célula actual e d é a espesura da 
peza precursora. A parte esquerda da igualdade en 5.6 representa as forzas efectivas 
do fluxo de gas actuando sobre o material fundido. O primeiro termo, non avaliado 
nos anteriores modelos, recolle o efecto da presión de parada producida polo chorro 
de gas dirixido a través da fronte de fusión coa actual configuración non-coaxial, 
mentres que o segundo termo é o esforzo cortante xerado pola fricción do chorro de 
gas calculado segundo a teoría da capa límite [KAPLAN1996]. Na parte dereita da 
igualdade,  o  primeiro  termo  representa  a  disipación  viscosa  do  fluxo  fundido 
[KAPLAN1996] e os outros dous termos son a transferencia convectiva de momento 
a través dos bordes da célula. 
A ecuación do balance de potencias pode ser escrita segundo a seguinte ecuación:
P ab+Pen+P z
en=P z
out+P y+P v+Pcond  (5.7)
Onde  Pabs é  a  potencia  absorbida  do  feixe  láser,  calculada  integrando  a  parte 
incidente do feixe Gausiano na célula. Pen é a potencia de entrada debida ao fluxo de 
material sólido entrando no volume de control coa temperatura do fundido. Os termos 
convectivos, Pzen, Pzout, Py e Pv, representan as potencias levadas polo fluxo de masa 
correspondentes ás direccións de vz entrando no volume de control, vz saíndo, vy e vv, 
respectivamente. Finalmente, Pcond  é a potencia disipada pola condución de calor ao 
material adxacente calculada pola integración de ecuación de calor a través do borde 
co material sólido .
Os termos convectivos poden ser obtidos de xeito sinxelo asumindo o estado sólido 
do material a temperatura ambiente Ta como estado de referencia, e a temperatura 
media Tm do fundido entre a temperatura a temperatura na superficie externa da capa 
de material fundido, Ts, e o punto de fusión, Tf.. A temperatura media é calculada de 
acordo co campo de temperaturas na capa de material fundido tal como se infire de 
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Mas et al. [MAS1996].Así, para un fluído incompresíbel, veñen dadas por:
P en=2ρ vc L cos [α (i)]r k Cp s(T f −T a)  (5.8)
P z
en=2ρ v z(i−1)π rk δ( i−1) {Cps(T f−T a)+Cpl [T m(i−1)−T f ]}  (5.9)
P z
out=2ρ v z(i)π r k δ(i){Cp s(T f−T a)+Cpl[T m(i)−T f ]}  (5.10)
P y=2ρ v y L ·δm(i){Cps(T f−T a)+Cp l [T m(i)−T f ]}  (5.11)
P v=2ρ vv π r k L{Cp s(T f−T a)+Cpl[T s(i)−T f ]+Δ H v}  (5.12)
 
Onde δm(i) é a espesura media da capa fundida na célula, e ΔHv é o calor latente de 
evaporación.  Adicionalmente,  obtense outra  expresión para  calcular  a  espesura da 
capa fundida resolvendo a ecuación de transferencia de calor a través do volume do 
material  fundido  con  condutividade  térmica  k,  segundo  o  traballo  referenciado 
[MAS1996]:
δ(i)= k
ρ · Cpl · vc · cos [α(i)]
·ln {1+
Cpl ·[T s( i)−T f ]
Cps ·(T f−T a)
}  (5.13)
Os balances  5.5,  5.6 e  5.7 conforman un sistema de tres ecuacións non-lineais con 
α(i), vz(i) e Ts(i) como variábeis descoñecidas (alén de vy e vv,  pero estas poden ser 
obtidas das ecuacións de evaporación en función da Ts), que pode ser resolto en cada 
célula mediante métodos numéricos utilizando a solución da célula previa como o 
valor  inicial  para  a  iteración.  Foi  empregado  un  algoritmo  de  Newton  para  esta 
resolución.  Desta  forma,  a  solución  do  actual  modelo  matemático  fai  posible  a 
estimación da temperatura media na superficie da fronte de fusión, a espesura da capa 
de material fundido xerado e fluxo de masa de material expulsado polo chorro de gas. 
Ademais, o perfil da fronte de fusión pode ser calculado, e comparado co observado 
nos vídeos.
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A figura 5.48 reflexa a temperatura na fronte de corte en función da profundidade do 
punto  no  que  é  calculada  segundo  as  predicións  do  modelo.  Obsérvase  como  o 
modelo  indica  que  unha  maior  velocidade  de  avance  leva  consigo  implícito  un 
incremento na temperatura da fronte de corte, un resultado pouco intuitivo e que será 
demostrado empiricamente nos vídeos realizados e explicado mais adiante. 
Foron realizados unha serie de vídeos tomados baixo condicións idénticas de xeito 
que fose posíbel a comparación entre eles. O esquema da disposición dos elementos 
para a obtención dos vídeos está representado na figura 5.49. Utilizouse unha cámara 
de  alta  velocidade,  captando  imaxes  con  unha  frecuencia  de  6000 fps  e  unha 
velocidade  de  apertura  de  1/657000 s.  A iluminación  utilizada  foi  unha  lámpada 
halóxena colocada por tras da mostra para permitir un contraste maior. O dispositivo 
colocouse de xeito que permitise observar o corte en dirección transversal. O material 
precursor utilizado foi o v-Si, un vidro de silicato sodocálcico transparente de 6 mm 
de espesura, de xeito que se pode observar a fronte de corte en todo momento.























Figura 5.48: Dependencia da temperatura da fronte de corte en función da profundidade dentro da  
peza de material precursor, para diferentes velocidades de avance do corte
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Na figura  5.50 podemos ver tres series de fotogramas obtidos dos vídeos de alta 
velocidade da fronte de corte. A primeira das series presenta fotogramas captados de 
un vídeo que foi realizado con unha velocidade de avance do feixe láser sobre a peza 
de material precursor de 150 mm/min. Segundo se pode observar, o material fundido 
non chega a ser estirado por acción do gas de arrastre, e debido ao arrefriado que 
sofre vai ficando colado aos bordes de corte.  A fronte de corte preséntase con un 
ángulo  moi  pequeno,  e  un  brillo  moi  baixo,  o  que  indica  unha  temperatura 
relativamente  baixa,  xa  que  a  radiación  emitida  polo  material  aumenta  coa 
temperatura. 
A segunda das series representa unha velocidade de avance de 600 mm/min. A fronte 
de corte atópase mais inclinada por mor de unha maior velocidade de avance. Así 
mesmo pódese observar que o brillo da fronte de corte é maior que no caso anterior, o 
que indica unha maior temperatura, tal como indica o modelo matemático. O motivo 
para este comportamento é que ao aumentar a velocidade diminúe a espesura da capa 
de material fundido e aumenta o ángulo de inclinación da fronte de corte, polo que 
ofrece maior superficie ao feixe e absorbe máis potencia, aumentando a temperatura.
Figura 5.49: Esquema da disposición dos elementos para a captura de vídeo do proceso de Fibrado  
Láser
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O material que fica adherido ao borde de corte é menor neste caso, habendo grande 
cantidade  de  material  que  resulta  elongado  por  acción  do  gas  de  arrastre,  o  que 
conduce a unha elevada produción de fibras. Tamén se poden ver gotas de material 
fundido que, debido á súa elevada temperatura non poden ser elongadas e resultan 
desprendidas, formando partículas esféricas.
A última das series foi realizada con unha velocidade de avance de 1200 mm/min. 
Nela vese claramente un brillo moito maior que nos casos anteriores, confirmando 
finalmente que a temperatura do material fundido aumenta coa velocidade de avance 
do feixe láser. O corte non é completo, debido ao ángulo que adopta a fronte de corte,  
o que implica unha necesidade de maior potencia para alcanzar o corte completo. Xa 
que logo, só poden ser producidas fibras na parte superior do material. Porén, vemos 
que a maior parte do material despréndese en forma de gotas esféricas ao romper o 
que en principio parece que serían fibras de culminar o proceso de elongación, pero 




Figura 5.50: Series de fotogramas dos vídeos de alta velocidade. a) v=150 mm/min b) 600 mm/min  
c) 1200 mm/min
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5.5 Outros materiais
Alén de ter estudado en profundidade os tres materiais vistos ao largo do presente 
capítulo,  tamén  se  realizaron  probas  con  outros  materiais,  sen  chegar  a  seren 
desenvolvidos  estudos  completos.  Queda  o  seu  desenvolvemento  para  futuros 
traballos, pero preséntanse aquí as posibilidades por teren sido iniciadas como parte 
da presente Tese Doutoral.
5.5.1 Ortosilicato de litio (Li4SiO4)
Os gases como o dióxido de carbono están a ser xa hoxe en día un problema para o 
planeta, sendo causantes do efecto invernadoiro que leva a que a atmosfera reflicta 
unha maior cantidade de calor emitido dende a terra, aumentando así a temperatura 
media do planeta. É preciso pois lograr tecnoloxías que non produzan este tipo de 
gases, mais até que tales tecnoloxías sexan desenvolvidas, un paso intermedio terá 
que ser tomado: coas industrias que agora existen, como facer para non emitir  os 
gases que emiten?
Unha posíbel solución é o chamado Captura e Secuestro do Carbono (C.C.S. polas 
siglas  en  inglés)  [YANG2008].  O  funcionamento  é  simple:  se  logramos  obter 
materiais  que  adsorban  o  CO2 das  chemineas  das  industrias,  poderemos  despois 
mediante procedementos físico-químicos introducir o carbono en rochas, para seren 
soterradas, devolvendo así o equilibrio á atmosfera. Existe grande avance na ciencia 
de materiais neste campo, e tense demostrado que existe un material especialmente bo 
na adsorción do CO2: o ortosilicato de litio (Li4SiO4) [GAUER2006]. Este material 
permite  adsorber  o  CO2 e  posteriormente  desorbelo  só  co  control  sobre  a  súa 
temperatura, atopándose ademais a temperatura de captura nos rangos habituais para 
os gases emitidos polas industrias, sendo así innecesario quentalos ou arrefrialos para 
a adsorción. 
O  problema  entón  reside  en  aumentar  a  razón  área/volume,  para  optimizar  o 
proceso, xa que a adsorción chega a unha profundidade moi pequena do material, 
sendo por iso necesario modificar a xeometría do material.
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En colaboración co grupo de traballo da Dra. Alicia Durán Carrera e a Dra. Mª Jesús 
Pascual Francisco do Instituto de Cerámica y Vidrio de Madrid (ICV-CSIC, Madrid) 
obtivéronse  pezas  de  ortosilicato  de  litio  preparadas  a  partir  de  diferentes 
concentracións de carbonato de litio (LiCO3) e sílice (SiO2), para obter unha mistura 
binaria de ortosilicato de litio (Li4SiO4) e metasilicato de litio (Li2SiO3), na procura de 
un compromiso entre a fraxilidade do ortosilicato de litio e a menor capacidade de 
adsorción  do  metasilicato  de  litio.  Este  traballo  realizouse  nos  laboratorios  do 
Instituto  de  Cerámica  y  Vidrio, por  dispoñer  no  centro  da  infraestrutura  e 
coñecementos necesarios para tal labor. O material así obtido foi procesado mediante 
a técnica de Fibrado Láser focalizando o interese na obtención de unhas condicións 
de traballo óptimas para unha maior produtividade.
Con este traballo puido ser demostrado durante a elaboración de esta Tese, que a 
técnica de Fibrado Láser é capaz de producir fibras de ortosilicato de litio, aínda que 
por agora en cantidades moi reducidas. Se fose posíbel optimizar o proceso para este 
material, poderíamos crear madeixas de fibras de grandes dimensións, para facer con 
elas filtros polos que pasar os gases das chemineas, e capturar así o CO2.
5.5.2 Vidros bioactivos
Os  vidros  bioactivos  son  moi  coñecidos  no  campo  dos  implantes  óseos,  pois 
permiten  o  crecemento  dos  osteoblastos  sobre  eles,  e,  pasado  certo  tempo,  son 
reabsorbidos polo propio organismo. Porén, os implantes tradicionais presentan un 
leve problema: as formas en que os ósos rompen ou se desgastan non son, polo xeral, 
formas sinxelas, polo que un implante, se ben se deseña para cubrir o oco do mellor 
xeito posíbel, sempre vai deixar pequenas fisuras ou pequenos ocos entre o óso e o 
material implantado, dificultando así a osteoimplantación nesa zona, o que pode levar 
a unha maior fraxilidade.
O  Fibrado  Láser  foi  probado  con  éxito  con  vidros  bioactivos,  obtendo  uns  bos 
resultados na cantidade de fibras producidas. Así, a partir de unha pequena cantidade 
de vidro bioactivo, obtense un volume de fibras moi grande, fibras que poden ser 
utilizadas a modo de material de recheo en esas pequenas fendas ou ocos que quedan 
nos implantes, sendo facilmente manipulábeis, o que permite introducilas coas mans 
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ou con pinzas, facilitando que as células óseas se estendan polo implante ao reducir o 
salto que teñen que dar entre o oso e o material implantado. Tests de inmersión en 
Triss-Buffer mostraron  que  as  fibras  manteñen  as  propiedades  bioactivas 
[QUINTERO2009B], promovendo a aparición de hidroxiapatita, e sendo absorbidas 
finalmente  polo  fluído.  É  necesario  avanzar  no  estudo da  biocompatibilidade  das 
fibras e a reabsorción das fibras con tests  in-vivo antes de considerar este estudo 
como directamente aplicábel.
Por outra banda existen numerosos estudos realizados sobre a función bactericida das 
nanopartículas  de  prata,  útil  para  evitar  infeccións  nas  zonas  implantadas 
[XINPING2011] se as nanopartículas se inclúen en materiais biocompatíbeis.
Focalizando o interese nese ámbito, e en colaboración co grupo de traballo do  Dr. 
José Serafín Moya Corral e a Dra. Belén Cabal Álvarez, do Instituto de Ciencias de 
Materiales de Madrid (ICMM-CSIC, Madrid) foron realizadas unhas series de probas 
para estudar a produción de fibras con unha matriz vítrea que incluía nanopartículas 
de  prata,  tratando  de  manter  as  nanopartículas  de  prata  intactas,  de  xeito  que  se 
conservase  así  a  acción  bactericida.  O  material  utilizado  foi  un  vidro  de  silicato 
sodocálcico comercial [ESTEBAN2010], que se misturou con vitellinate/nAg (Batch 
nº 127, ARGENOL S.L.), unha proteína de alto peso molecular con unha distribución 
de tamaños de d5010  2nm. A mistura sinterizouse, obtendo unha serie de pastillas 
preparadas baixo diferentes condicións de sinterizado.
Unha vez máis o Fibrado Láser mostrou ser útil para producir grandes cantidades de 
fibras,  e  o  resultado  foi  até  o  de  agora  satisfactorio,  mantendo  as  nanopartículas 
dentro das fibras, se ben o estudo se atopa aínda nunha fase iniciática.
5.5.3 Prendas ignífugas
As prendas ignífugas que existen na actualidade son capaces de resistir temperaturas 
moi elevadas, pero limitadas, debido a que os materiais de que se compoñen chegan a 
se degrada, reducindo a súa eficacia como illantes térmicos, polo que a protección 
que  aportan  vese  reducida  co  paso  do  tempo.  Así,  nun  entorno  de  elevada 
temperatura, como pode ser o interior dun incendio, as temperaturas que se chegan a 
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alcanzar non permiten a estancia dos bombeiros máis alá de uns poucos minutos, 
obrigando  a  realizar  saídas  frecuentes  do  lugar,  alén  de  aumentar  o  risco  de 
queimaduras debido ao degradado da prenda [RAIMUNDO2009].
O vidro  de  silicato  sodocálcico,  pola  contra,  é  un  material  que  mantén  as  súas 
propiedades inalteradas até temperaturas moi elevadas, e que presenta un valor de 
condutancia térmica moi baixo, o que permite utilizalo como illante en multitude de 
situacións. Porén ten como contra que é fráxil, polo que non resulta sinxelo producir 
tecido a base de este material.
As fibras producidas mediante Fibrado Láser son flexíbeis grazas ao seu reducido 
diámetro e gran lonxitude. Tras a investigación da presente Tese, temos ante nós a 
posibilidade de controlar de xeito parcial os diámetros das fibras producidas, o que 
vai  ligado ás súas lonxitudes.  Producir  fibras con lonxitude unha lonxitude maior 
sería  suficiente  para  trenzar  as  fibras  de  vidro  con fío  de  algodón,  recubrindo  o 
mesmo  e  permitindo  que  os  tecidos  creados  con  esta  fiada  tivesen  propiedades 
ignífugas. 
En colaboración co Dr.  Feliu Marsal Amenós, do  Centre d'Innovació Tecnològica 
(CTF-UPC, Terrassa) procurouse a produción en grande cantidade de fibras de vidro 
de  silicato  sodocálcico,  focalizando  o  traballo  na  lonxitude  das  mesmas.  Até  o 
momento, cos avances logrados na presente Tese, foi posíbel obter grande cantidade 
de  fibras  optimizando  os  parámetros  de  traballo,  así  como a  xeometría  final  das 
fibras, polo que é de agardar que sexa factíbel nun tempo non demasiado longo a 
obtención de fibras optimizadas en cantidade e xeometría.

6 Conclusións
Ao  longo  da  presente  tese  doutoral  foi  proposto  un  novidoso  método  para  a 
produción de micro- e nanofibras cerámicas amorfas a partir de vidros e cerámicas 
policristalinas, que permite fibrar materiais non fibrábeis mediante outros métodos, 
utilizando un láser de alta potencia e materiais precursores en bruto, sen necesidade 
de un pre-procesamento. Ademais, o proceso transcorre en condicións ambientais, o 
que  simplifica  aínda  mais  as  necesidades  de  procesado,  resultando  nun  proceso 
sinxelo e, descontando o prezo do láser, barato.
Estudáronse  as  fibras  producidas  segundo  a  composición  do  material  precursor, 
observando en todos casos que a morfoloxía das mesmas é sempre cilíndrica (ver 
apartados 5.2.1.1.2, 5.2.2.1.2 e 5.2.3.1.2), con diámetro case constante en toda a súa 
lonxitude. A razón entre lonxitude/diámetro é tan grande que estamos ante un proceso 
que  permite  razóns  dificilmente  alcanzábeis  por  outros  métodos  (só  o  fibrado 
electrostático permite tales valores). 
Quedou demostrado na presente Tese que, ben partindo de materiais vítreos ou de 
materiais  policristalinos,  o  resultado  é  o  mesmo:  obtemos  fibras  amorfas  e  coa 
composición química idéntica á do material precursor, o que permitiría obter fibras 
amorfas  de  composicións  especiais,  por  exemplo  de  materiais  dificilmente 
vitrificábeis, algo imposíbel mediante outras técnicas clásicas (ver as comparativas de 
composición  entre  material  precursor  e  fibras  nos  apartados  5.2.1.1.3,  5.2.2.1.3  e 
5.2.3.1.3).  No  apartado  5.2.2.1.3  referente  ao  material  policristalino  c-MCAS 
atopamos unha diferencia importante con respecto aos outros materiais analizados: as 
fibras obtidas non resultaron ser homoxéneas.  Este feito foi explicado en base ao 
baixo número de  Doremus (que sopesa a fraxilidade do fundido dos materiais) que 
presenta unha das fases que compoñen o material. Así, a heteroxeneidade das fibras é 
debida ao diferente comportamento da anortita respecto das outras fases, o que fai que 
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a composición final das fibras varíe coa posición na que se analiza.
Os diferentes estudos levados a cabo permitiron coñecer mais fondamente o proceso 
de Fibrado Láser, e optimizar os parámetros que mais inflúen na produción de fibras. 
Así,  estudouse  a  influencia  da  potencia  do  láser  utilizado  (apartados  5.2.1.2.1, 
5.2.2.2.1 e 5.2.3.2.1),  confirmando que unha maior potencia redunda nunha maior 
cantidade de material  fundido. Esta maior cantidade de material  dispoñíbel para o 
fibrado permite un aumento na produción das fibras. O aumento da potencia chega até 
un punto para o cal o corte é completo, e parte da potencia sobrante é investida en 
aumentar a temperatura do material fundido por encima da óptima. Ao mesmo tempo, 
o aumento na temperatura redunda nunha baixada da viscosidade do material fundido, 
o que novamente fai caer a eficiencia de produción, ao levar o material a viscosidades 
que reducen de xeito importante o tempo característico de ruptura, e, xa que logo, 
cortan o proceso de elongación sen permitir a formación de fibras. Existe pois unha 
potencia óptima para cada proceso de fibrado, que dependerá dos demais parámetros 
de traballo. 
A velocidade de avance do feixe láser sobre o material precursor foi mostrada como 
o  parámetro  chave  no  proceso  de  fibrado  láser  (apartados  5.2.1.2.1,  5.2.2.2.1  e 
5.2.3.2.1). Foi estudada a influencia que este parámetro ten sobre a produtividade do 
proceso  de  produción  de  fibras.  Nos  tres  casos  estudados  se  atopou  que  a 
produtividade presenta un máximo para un certo valor da velocidade de avance, e cae 
conforme a velocidade se distancia de este. O motivo para este comportamento foi 
explicado e relacionado co modelo de elongación proposto. Así, e debido a que a 
temperatura  do  material  fundido  aumenta  coa  velocidade,  o  procesado  cunha 
velocidade moi reducida leva a que o material  fundido presente unha temperatura 
tamén  moi  reducida.  Con  esta  temperatura  a  viscosidade  é  moi  alta,  polo  que  o 
proceso  de  elongación  da  fibra  non chega  a  producirse.  Conforme se  aumenta  a 
velocidade, a temperatura do material fundido vaise elevando, até que a viscosidade 
do mesmo é  suficientemente  baixa  como para  que o  proceso  de elongación sexa 
factíbel, o que leva aparellado un aumento da produtividade. A produtividade entón 
vai en aumento coa velocidade de avance, até chegar ao punto no que se ultrapasa o 
valor óptimo. Ocorren tres efectos entón que redundan nunha redución da cantidade 
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de fibras producidas: o primeiro é o feito de que a temperatura segue a aumentar, 
facendo que a viscosidade sexa cada vez mais pequena. Así, a estabilidade do proceso 
de elongación periga, ao achegarse os tempos característicos de elongación e ruptura. 
Este efecto produce un aumento da formación de gotas de material fundido que non 
alcanzan a  ser  fibradas  e  son expulsadas  pola  parte  inferior  do corte.  O segundo 
efecto que se produce ao incrementar a velocidade de avance é que o aumento da 
temperatura produce un aumento de evaporación de material. Este aumento implica 
unha redución da cantidade de material fundido dispoñíbel para ser fibrado, se ben a 
cantidade de material evaporado e o material arrastrado pola presión de retroceso son 
pequenos en comparación coa cantidade de material arrastrado polo gas. Finalmente, 
o incremento de velocidade tamén fai que o ángulo da fronte de corte aumente, até 
que se chega ao punto de producir  un corte  non completo,  o  que unha vez mais 
redunda nunha redución do material fundido dispoñíbel para ser fibrado e, xa que 
logo, unha redución da produtividade. No caso do material c-MA o corte non chegou 
a ser nunca completo no rango de velocidades para o cal se producen fibras. Isto é así  
debido a ser este un material non-viscoso, polo que a velocidade e potencia utilizadas 
son moi baixas, insuficientes para producir un corte completo.
Tamén os diámetros das fibras son controlados mediante a velocidade da avance 
(apartado 5.3.1). Foi demostrado que é posíbel coñecer a forma e posición da campá 
de  distribucións  de  diámetros  simplemente  mudando  a  velocidade  do  proceso:  a 
produción de fibras nanométricas é maximizada cando a velocidade é moi elevada, 
presentando unha pequena desviación estándar; isto débese á alta temperatura que 
presenta  o  material  fundido  con  velocidades  elevadas.  Así,  a  viscosidade  deste 
material é moi pequena, o que permite que a elongación sexa maior. En contrapartida, 
e  como  xa  foi  explicado,  unha  viscosidade  moi  baixa  leva  a  que  os  tempos 
característicos de elongación e ruptura se acheguen, o que pon en perigo o proceso 
mesmo.  É  por  isto  que  a  a  produción  de  fibras  baixo  estas  condicións  será  moi 
reducida.
Con unha valor  medio da velocidade  de  avance a  desviación  da distribución de 
diámetros aumenta, en paralelo ao aumento de cantidade de fibras producidas, polo 
que se poden obter moitas fibras con diámetros moi variados utilizando velocidades 
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medias.  Poderanse atopar neste rango de velocidades grandes cantidades de fibras 
debido a que os efectos derivados de ter velocidades altas vense reducidos. 
Se a velocidade for levada até valores moi baixos, a distribución fica reducida ao 
campo das fibras micrométricas, presentando unha desviación pequena e un valor de 
mediana grande. A temperatura moi baixa do material fundido é a responsábel de este 
comportamento,  xa  que  non  se  atopará  material  fundido  con  viscosidade 
suficientemente baixa como para manter o proceso de elongación até a produción de 
nanofibras. 
En resumo, a velocidade de procesado danos a capacidade para producir grandes 
cantidades de fibras con diámetros moi diversos utilizando un valor medio para a 
velocidade  de  avance,  ou  menores  cantidades  pero  con  unha  distribución  mais 
compacta,  ben  sexa  con  diámetros  grandes  (con  velocidades  reducidas)  ou  con 
diámetros  nanométricos  (con velocidades  moi  elevadas),  sendo este  feito  de  vital 
importancia para algunhas das posíbeis utilizacións que se poden dar ás fibras.
A distancia entre a posición do foco do feixe láser e a peza de material precursor foi 
mostrada como un factor de vital importancia na optimización do proceso (apartados 
5.2.1.2.2 e 5.2.2.2.3), habendo unha redución considerábel se tal parámetro se atopa 
fóra do seu valor ideal.  O motivo para este efecto é o aumento da irradiancia ao 
achegar  o  foco  á  peza;  un  achegamento  do  foco  redunda  nun  incremento  da 
irradiancia,  aumentando  a  temperatura  do  material  fundido,  o  que  reduce  a 
viscosidade e leva a que o proceso de elongación chegue a ser practicamente inviábel, 
levando o proceso de fibrado a actuar de xeito intermitente. Da mesma forma, unha 
distancia por encima do valor óptimo fai que a área irradiada sexa moi grande, de 
xeito que a temperatura alcanzada polo material non é a necesaria para permitir o 
fibrado.
Foi  estudada  tamén  a  influencia  que  a  presión  do  gas  de  arrastre  ten  sobre  a 
distribución de diámetros e sobre a produción de fibras (apartados 5.2.1.2.3 e 5.3.3 
respectivamente);  en  ambas  resultou  ser  un  parámetro  de  pouca  importancia, 
observándose pouca ou nula influencia tanto sobre a distribución de diámetros como 
sobre a produción de fibras. Este resultado non é de gran relevancia, toda vez que as 
variacións que se aplicaron foron de valor reducido; a utilización de dúas tobeiras de 
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Laval, unha deseñada para traballar a 8 bar e outra para traballar a 20 bar condicionou 
o estudo. Tratar de utilizar unha presión de gas de arrastre moi diferente daquelas para 
as que foran deseñadas as tobeiras levaría a traballar con un gas moi infraexpandido, 
de  xeito  que  o  proceso  de  arrastre  do  material  fundido  se  vería  necesariamente 
reducido até o límite de non chegar a ser realizado.
Coa  intención  de  obter  fibras  máis  longas,  e  en  base  á  diminución  da  tensión 
superficial  dos  silicatos  fundidos  ante  un  aumento  na  humidade  relativa  do  gas 
circundante, estudouse a influencia da humidade do gas de arrastre na cantidade de 
fibras  producidas  e  na  súa  xeometría.  Debido  á  complicación  da  variábel  en  si 
mesma, analizouse a súa influencia no proceso foi estudada dende diferentes ópticas; 
así, primeiro foi demostrado que introducir gas saturado de vapor de auga como gas 
de  arrastre  implica  unha  baixada  na  eficiencia  da  produción  de  fibras,  debido  a 
maiores perdas de calor en auga que en aire (apartado 5.2.1.2.4). Polo mesmo motivo 
(as  perdas  de  calor),  os  diámetros  das  fibras  vense  tamén  aumentados  de  xeito 
importante  co  gas  de  arrastre  húmido  (apartado  5.3.2)  ao  arrefriarse  as  fibras 
demasiado rápido, alcanzando viscosidades moi baixas e impedindo que o proceso de 
elongación continúe. Porén, nun estudo mais profundo da influencia da humidade na 
produción, viuse que só existe unha baixada da mesma cando a humidade é tal que 
chega  a  saturar  o  vapor,  habendo  así  auga  no  propio  fronte  de  corte.  Cando  a 
cantidade de humidade é menor do 75 % existe un aumento na cantidade de fibras 
producidas, debido a unha redución da tensión superficial do material fundido, o que 
permite que o proceso de elongación sexa mais largo e, xa que logo, se produzan mais 
fibras.  Como contrapartida a  este  efecto,  observouse un aumento na cantidade de 
residuos recollidos cando se utiliza aire húmido como gas de arrastre, sendo necesario 
un proceso de limpeza das fibras para retiralos. 
Podemos, pois,  concluír  que se analizou o proceso de Fibrado Láser,  e se puido 
chegar a coñecer en profundidade a forma en que os diversos parámetros inflúen nos 
resultados experimentais, permitindo manter certo control sobre as distribucións de 
diámetros  e  sobre  a  cantidade  en  peso  das  fibras  producidas.  Logrouse  dar  unha 
explicación  satisfactoria  para  a  baixa  eficiencia  produtiva  dos  materiais 
policristalinos,  e  abríronse  diversas  liñas  de investigación futuras  que auguran  un 
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futuro interesante para esta técnica, que permite producir fibras micro- e nanométricas 
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Anexos
A.1 Cálculo de erros
Ao largo da presente tese foron presentadas numerosas gráficas que representan os 
resultados experimentais obtidos. Os erros en ditas gráficas foron calculados seguindo 
o método estándar utilizado para tal fin cando os distintos erros que concorren no erro 
final son de procedencias diferentes e non existe correlación algunha entre eles.
Así pois, calculamos o erro total de cada medida como
δ=√ξ2+σ2  (1)
onde σ² é a desviación estándar (ver ecuación 2) dos diferentes valores obtidos para 
cada punto, e ξ² o erro instrumental, que se propaga segundo a fórmula da ecuación 3 












δ y  (3)
Segundo o aquí exposto, para o cálculo do erro no valor da masa por unidade de 
lonxitude (variábel que se calcula segundo 4) teríamos a expresión 5.
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Falta pois obter as expresións ou valores de ξ(L) e ξ(M).
É  de  relevancia  facer  notar  que  estamos  a  utilizar  a  ecuación  3 para  o  cálculo 
derivado do erro instrumental, sumando os erros devidos ao proceso de recollida aos 
erros devidos ao sistema de medición. En situacións normais, é de agardar que erros 
independentes como estes non presenten sempre seu valor máximo en cada medida, 
polo que unha aproximación menos estrita que se adoita utilizar é a seguinte:
ξ(M U.L.)=√( ξ(M )L )2+(ξ(L) ML² )2 (6)
Porén,  debido  a  que  nos  atopamos  fronte  a  erros  relativamente  pequenos, 
proseguiremos co desenvolvemento do calculo utilizando a ecuación  3 sen medo a 
estarmos a considerar un erro excesivo.
Para coñecer o valor de ξ(L) debemos ter en conta que a lonxitude de corte foi 
medida mediante a utilización de un calibre,  pero debido a  pequenas  rupturas  no 
material precursor e ás rebabas que fican coladas no corte tras o procesado, a medida 
non pode ser tomada con tanta precisión. Estimamos entón que o erro na medida da 
lonxitude pode ser ξ(L)=1 mm.
O principal erro no valor da masa recollida non procede do proceso de pesada, senón 
que é debido ao sistema de recollida das fibras, xa que algunhas delas poden saír da 
caixa de recollida pola fenda pola que entra o feixe láser, esparexéndose no aire unha 
cantidade indeterminada. A pericia na recollida das fibras por parte da persoa que 
realice este traballo é finalmente un erro que pode ser importante se non se realiza 
meticulosamente.
Co  gallo  de  coñecer  o  erro  introducido  debido  a  este  factor,  realizouse  unha 
experiencia, na cal se repetiu o proceso de fibrado láser baixo diversas condicións, 
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procedendo a recoller as fibras en tempos diferentes predeterminados, o que leva a 
unha recollida  mais  ou  menos  exhaustiva  segundo se dispoña de  mais  ou menos 
tempo. Posteriormente, realizouse a recollida case-total das fibras. Observouse que o 
erro introducido é independente da cantidade de fibras total que se tivesen producido. 
Canto menor é a cantidade de fibras producida a recollida das mesmas tende a ser 
mais meticulosa, o que redunda nun menor erro.
Do observado tiramos as seguintes conclusións:
1. para valores inferiores a 20 mg, o erro é da orde de 1 mg.
2. para valores superiores a 20 mg, o erro vai dende 1 mg (para valores próximos 
a 20 mg) até os 3 mg (para os máximos valores, até 200 mg); é dicir, entre o 
5 % e o 1.5 %.






Que permite conxugar nunha ecuación os valores observados para os extremos. Así, 
o erro total na medida da masa será
ξ(M )=√ξ(M )recollida2 +ξ(M )pesada2  (8)
Onde  ξ(M)recollida é o erro debido ao sistema de recollida e ξ(M)pesada é o erro no 
sistema de pesada. Entón o erro total na medida da masa será
ξ(M )=√(1+ M100 )2+1  (9)
Que aporta erros da orde do 70 % para valores pequenos e tende a 1 % para valores 
extremadamente grandes, pasando por valores de entre o 2 % e o 4 % para masas 
típicas  entre  50 mg  e  200 mg.  O  crecemento  do  erro  en  unidades  reais  é  lineal, 
obviamente,  partindo  de  ±1,4 mg e  crecendo  constantemente.  Isto  fai  que  o  erro 
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estimado sexa algo maior do observado para medidas de M<20 mg, pero non resulta 
excesivo segundo se vai ver de seguido.
Así as cousas, o erro na variábel “masa por unidade de lonxitude” utilizada ao largo 







Se  utilizamos  esta  ecuación  para  calcular  o  erro  asociado  á  medida  da  variábel 
“masa por unidade de lonxitude” obsérvase que o erro é moi pequeno, e pódese intuír 
que o erro aleatorio introducido polo propio proceso debe ser moito maior que o erro 
sistemático.  A observación  das  diferentes  probas  realizadas,  repetindo  un  número 
suficiente  de  veces  as  mesmas,  sería  necesaria  para  poder  facer  un  estudo  da 
desviación estándar dos valores e poder así estimar o erro nos mesmos calculándoo 
segundo a ecuación 1.
Nas táboas  mostradas  no capítulo 5 inclúense os  erros  dos  valores  de masa por 
unidade  de  lonxitude.  Algunhas  probas  foron  repetidas,  permitindo  estimar  así  a 
desviación estándar e, xa que logo, obtendo un valor para o erro mais realista. Outras 









Figura 1: Evolución da porcentaxe de erro total para a Masa de fibras recollidas en escala semi-
logarítmica
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non puideron ser repetidas, sendo entón a desviación estándar de eses valores nula, 
polo que o erro que se presenta é só o erro sistemático calculado. 
Respecto  aos  erros  no  apartado  5.2,  no  que  se  presentan  diferentes  variábeis 
estatísticas  que  reflicten  as  distribucións  de  diámetros  en  función  de  diversas 
condicións de traballo, é necesario referirse ao método empregado para o seu cálculo. 
Así, os valores de diámetros foron medidos utilizando unha aplicación informática 
[RASBAND1997].  O  erro  na  medida  aparece  ao  estimar  o  comezo  e  o  fin  da 
superficie de cada fibra, que se ve dificultado polo pixelado da imaxe. Deste xeito 
podemos estimar que en cada fibra existe un erro de 2 pixels. Segundo a escala de 
cada imaxe, poderemos entón calcular o erro que se comete en cada medida de cada 
fibra.  Deste xeito,  nunha imaxe SEM con x5000, 53 px equivalen a 1 µm. Nunha 
imaxe  con  x500 53 px equivalen  a  10 µm,  de  modo  que  os  erros  cometidos  nas 
medidas das fibras serán 0,038 µm nas imaxes a x5000 e 0,38 µm nas imaxes a x500.
Para  o  cálculo  do  erro  da  mediana  dos  diámetros,  é  necesario  calcular  as 
distribucións log-normais, nas que os logaritmos dos diámetros se distribúen de xeito 
normal. A mediana dos diámetros será
Med [d ]=eμ  (11)
Sendo μ a media dos logaritmos dos diámetros, calculado segundo
μ= 1
N ∑i
ln d i  (12)
Onde N é o número total de fibras medidas e d i os diámetros das mesmas. Xa que 
logo,  sendo o  erro  nos  diámetros  coñecido,  podemos  calcular  o  erro  na  mediana 
facendo
δ Med [d ]=Med [d ] δμ  (13)







Sendo δdi o erro en cada diámetro medido debido ao pixelado da imaxe ( 0,038 µm 
ou  0,38 µm  segundo  a  fibra  sexa  medida  nas  imaxes  a  x5000  ou  a  x500 
respectivamente). Con estes cálculos poderemos obter os erros na variábel Mediana, 
que, segundo se pode ver no capítulo 5, son de magnitudes aceptábeis (arredor do 
10 % do valor da mediana en cada punto).
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A.2 Notación
A notación seguida ao largo da presente Tese Doutoral trata de ser o mais sinxela e 
clara  posíbel.  A  continuación  será  exposta  para  unha  maior  claridade.  Así,  na 
discusión  matemática  realizada  no  capítulo  3,  os  escalares,  vectores  e  tensores 
preséntanse como
s = escalar (latina en cursiva)
v⃗ = vector (latina en cursiva)
Τ = Tensor (grega maiúscula en negreta)
En algunha ecuación non aparecen os vectores ou tensores, senón que aparecen as 
súas compoñentes expresadas como
v i = compoñente i do vector v⃗
Τ i , j = compoñente i,j do tensor Τ
O tensor de tensión externa foi indicado como  τ ,  para evitar  a confusión co 
tensor de tensión total, Τ .
Algunhas  das  operacións  expostas  tamén  poderían  levar  a  enganos,  debido 
principalmente  a  que  o  desenvolvemento  do  modelo  foi  feito  en  coordenadas 
cilíndricas, polo que as ecuacións presentan formas menos comúns que as análogas en 
coordenadas cartesianas. 












É importante  ter  en  conta  que  a  notación  ∇ v⃗  indica  gradiente,  mentres  que 
∇ · v⃗  indica diverxencia, sendo cada unha de estas operacións as definidas como










Notar que a diverxencia de un vector da como resultado un escalar, en tanto que o 
gradiente de un vector é tamén un vector.

























































A.3 Desenvolvemento  das  ecuacións 
fundamentais
No capítulo 3 de Fibrado Láser foi explicado o modelo matemático de elongación 
das fibras. Nel, algunhas das ecuacións fundamentais foron propostas en formas non 
habituais, segundo foran útiles en cada momento e sendo coherentes coa bibliografía 
das que foron obtidas. Neste anexo tratarase de chegar ás formas propostas para tales 
ecuacións a partir da formulación clásica das mesmas. 
A ecuación de continuidade presenta a forma xenérica
∂ρ
∂ t
=−(∇ ·ρ v⃗ ) (21)
Onde a diverxencia de ρ v⃗ (densidade de fluxo de materia) é a velocidade coa que 




=−ρ(∇ · v⃗ ) (22)
Onde o operador D/Dt é da derivada substancial, definido en 20. A ecuación 22 é a 
forma da ecuación de continuidade utilizada no capítulo 3.
Por outra banda, a ecuación de movemento pódese escribir da forma
∂
∂ t
ρ v⃗=−[∇ρ v⃗ v⃗ ]−∇ p−[∇ · τ ]+ρ g⃗ (23)
Onde cada un dos factores teñen os seguintes significados físicos:  
∂
∂ t
ρ v⃗  é a 
velocidade  coa  que  varía  a  cantidade  de  movemento  por  unidade  de  volume, 
−[∇ρ v⃗ v⃗ ]  é a velocidade de cambio de cantidade de movemento por convección, 
por unidade de volume, elemento por unidade de volume,  −∇ p  é a forza de 
presión  sobre  o  elemento  por  unidade  de  volume,  −[∇ · τ ]  é  a  velocidade  de 
ganancia de cantidade de movemento por transporte viscoso, por unidade de volume, 
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e  ρ g⃗ é a forza gravitacional por unidade de volume. Reordenando a ecuación e 
reagrupando os termos, podemos deixala coa forma
ρ D v⃗
Dt
=−∇ p−[∇ · τ ]+ρ g⃗  (24)




=∇ ·Τ+ρ g⃗  (25)
Que é a forma para esta ecuación utilizada no capítulo 3.
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A.4 Distribucións normal e log-normal
Distribución normal
Ao analizar a distribución de valores de unha variábel aleatoria continua calquera, 
podemos dicir que presenta unha distribución normal se a función de densidade é 
Gausiana, é dicir, se a función de densidade é da forma






















Esta distribución é moi intuitiva, xa que os cálculos estadísticos simples (caída dun 
dado, velocidade dos coches ao pasar, altura de un grupo de persoas) acotío seguen 
distribucións normais.
Para calquera distribución de valores defínense os chamados momentos centrais, que 
son variábeis que permiten coñecer a forma da distribución sen necesidade de coñecer 
todos os valores da mesma. Así, o momento k-ésimo ven definido por
M k=E [( x−E [ x ])k ] (28)
O momento de grado 1 é a media  μ, o de grado 2 é a varianza σ² (o cadrado da 
desviación estándar), o de grado 3 é a asimetría e o de grado 4 a kurtose. Para unha 
distribución normal a asimetría e a kurtose son nulas. Non entraremos nas definicións 
de asimetría e kurtose porque non foron utilizadas na presente tese.
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Existen,  así  mesmo, tres diferentes valores centrais  das distribucións: a media,  a 
moda e a mediana. A media está xa definida na ecuación 27. A moda é o valor mais 
repetido da distribución, é dicir, o valor da variábel con mais alta probabilidade de 
aparecer.  A mediana  é  o valor  central  da distribución,  de  xeito  que  existan  igual 
número de valores a ambos lados da mediana.
No  caso  concreto  da  distribución  normal,  e  debido  a  que  se  trata  de  unha 
distribución simétrica, os valores de moda, mediana e media coinciden.
Defínense así mesmo os intervalos de confianza como os valores límites entre os 
cales  se  atopará  con  certa  probabilidade  un  valor  determinado.  Os  intervalos  de 
confianza na distribución normal son sinxelos de obter, segundo
Primeiro intervalo de confianza (P(x)≥95 %): μ±σ
Segundo intervalo de confianza (P(x)≥99 %): μ±2σ
(29)
O que indica que a probabilidade de que certo valor se atope dentro do primeiro 
intervalo de confianza (μ±σ) é do 95 %, mentres que a probabilidade de que se atope 
dentro do segundo (μ±2σ) é do 99 %.
Figura 2: Distribución normal, indicando media, moda, mediana e intervalos de confianza














Unha  variábel  segue  a  distribución  log-normal  cando  os  logaritmos  da  propia 
variábel seguen unha distribución normal. Este tipo de distribucións son moi comúns 
en  variábeis  naturais,  xa  que  calquera  variábel  que  sexa  resultado  do  produto 
multiplicativo de variábeis aleatorias resulta estar distribuída de xeito log-normal.
A función de densidade da distribución log-normal é da forma
f (x )= 1
x σ√2π
e
−1 /2( (ln x−μ)σ )
2
 (30)
Onde μ é a media do logaritmo da variábel e σ a súa desviación estándar.
Nesta distribución os momentos centrais tamén se definen en relación coa media e a 
distribución estándar segundo
M k=ek μ+1/2(k σ)
2
 (31)
Deste xeito, teremos que a media e a varianza son da forma
Μ=eμ+σ







Debido a que a distribución log-normal non é simétrica, os valores de media, moda e 
mediana  non coinciden,  o  que  fai  que  sexa  unha  distribución  menos  intuitiva  de 
comprender.
Así, teremos que a mediana se define como
Med=eμ  (33)




Que claramente non coinciden coa media. 
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Na figura  3 represéntase  unha  distribución  log-normal,  indicando  a  posición  da 
moda, a mediana e a media. Pódese ver que non é nada intuitiva a posición de estes 
valores, en contraposición coa figura vista na descrición da distribución normal.
Ao igual que na distribución normal, tamén se definen os intervalos de confianza 
segundo a probabilidade de atopar un certo valor dentro deles. 
Primeiro intervalo de confianza (P(x)≥95 %): μ±σ
Segundo intervalo de confianza (P(x)≥99 %): μ±2σ
(35)
Figura 3: Exemplo de distribución dos valores de unha certa variábel X que segue unha distribución  
log-normal. A figura é simétrica porque se atopa representada en escala semi-logarítmica
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